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Ao Instituto Nacional da Propriedade Industrial: 

O requerente solicita a concessao de uma patente na natureza e nas condiQoes abaixo indicadas: 



1. Depositante (71): 

1.1 Nome: resitec industria quimica ltda 

12 Qualificagao-.EMPRESA brasileira 1.3 CNPJ/CPF:30. 38i. i07/oooi-98 

\ A EnderefO COmpleto: Estrada Dona Tereza cristina, 816 Duque de Caxias RJ BRASIL 



1.5 Telefone: 
FAX 



I I continua em folha anexa 



2. Natureza: 

2.1 Inven9ao □ 2.M Certificado de Adi9ao □2.2 Modelo de Utilidade 

PATENTE DE INVENgAO 



Hscreva . obrigaloriamente e po r extenso, a Natureza desejada: 
3. Titulo da Inven^ao, do Modelo de Utilidade ou do Certificado de Adi^ao (54): 

PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS INSAPONI FICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS 
DIVERSAS 



continua em folha anexa 



4. Pedido de Divisao do pedido n"". 



, de 



/ / 



5. Prioridade Interna - O depositante reivindica a seguinte prioridade: 
N°de deposito Data de Deposito / / 



(66) 



6. Prioridade - O depositante reivindica a(s) seguinte(s) prioridade(s): 



Pais ou organizagao de origem 


Numero do deposito 


Data do deposito 






/ / 






/ / 






/ / 
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7. Inventor (72): 

( ) Assinale aqui se o(s) mesmo(s) requer(em) a nao divulgagao de Sfcu(s) nome(s) 

(art. 6^ § 4° da LPI e item 1 . 1 do Ato Normativo n** 1 27/97) 
7.1 Nome: rodolfo rohr 

7 2 Qualifica?ao: engenheiro quimico 

7 3 EnderegO' Ferreira de Camargo, 210 Nova Campinas Campinas SP 

BRASIL 



7.4 CEP: 



7,5 Telefone 



I I continua em folha anexa 



8. Declara^ao na forma do item 3.2 do Ato Normativo n*" 127/97: 



9. Declara^ao de divulga^ao anterior nao prejudicial (Periodo de graga): 
(art. 12 da LPI e item 2 do ato Normativo n° 127/97: 



□ 



em anexo 



□ 



em anexo 



10. Procurador (74): 

10.1 NomeeCPF/CGCrroLEDO correa marcas e patentes s/c ltda 

51. 917 . 698/0001-45 

10.2 Enderefo R ferreira penteado 709 3 andar campinas sp 



10.3 CEP: 



13010041 



10.4 Telefone 



019-232-0244 



11. Documentos anexados (assinale e indique tambem o numero de folhas): 
(Devera ser indicado o n° total de somente uma das vias de cada documento) 



X 


11.1 Guia de recolhimento 


1 fls. 


X 


11.5 Relatorio descritivo 


52 fls. 


X 


11.2 Procuragao 


1 fls. 


X 


11.6 Reivindicafoes 


5 fls. 




11.3 Documentos de prioridade 


0 fls. 


X 


11.7 Desenhos 


1 fls. 




1 1.4 Doc. de contrato de trabalho 


0 fls. 


X 


11.8 Resumo 


1 fls. 




11,9 Outros (especificar): 


0 fls. 




11.10 Total de folhas anexadas: 


61 fls. 



12. Declaro, sob penas da Lei, que todas as informa(o^|{^^a prestadas sao completas 
e verdadeiras 

CAMPINAS 17/X2/2001 



Local e Data 



mm wbii 



timiniSitfidTBA 

TOLEDO CORRfiA 



Formulario 1.01 -Deposilo de Pedido de Patente ou de Cerlificado de Adi^ao (folha 2/2) 




ANEXO DE INVENTORES 

Titulo: PRO CESSO PARA SEPAff^ PRODUTOS VALIOSOS INSAPONIF ! SIS QBTIDOS pE Pagina : 1 

Nome: RAUL ROHR 

Qualifica<;ao: ENGENHEIRO QUIMICO 

EnUerego;' 21 Prairie Falcon Ali so Viejo, C. A, 92656 ESiTADOS UNIDOS 
Cep; Telefone: 

Nac: AMERICANA Dt . Nasc. : / / 
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"PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 
INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS". 

Esta inven9ao se refere a urn processo melhorado para a separafao de 
substancias insaponificaveis obtidas de materias-primas diversas como residues e 
5 subprodutos de processes de produtos de origem animal e vegetal, sendo 
preferencialmente feito por meio de destila9ao/evapora9ao em alto vacuo. Entre as 
substancias insaponificaveis produzidas, pelo processo. incluem-se vitaminas e. 
provitaminas lipossoluveis, fatores de crescimento, hormonios animais e hormonios 
vegetais. assim como, outros produtos valiosos. Neste processo substancias 
1 0 saponificaveis tambem podem ser isoladas atraves da hidrofiliza9ao dos residues obtidos 
da destila9ao/evapora9ao para produzir acidos graxos e outros acidos organicos de alta 
qualidade e/ou uma mistura dos mesmos. 

A recupera9ao da fra9ao de substancias insaponificaveis de uma materia- 
prima e de grande interesse comercial, devido ao fato de que, em muitos casos, os 
15 produtos valiosos tern propriedades beneficas como atividades vitaminicas, como por 
exemplo: tocoferois (vitamina E), tocotrienois, carotenoides, vitamina A, vitamina K, 
vitamina D; outros com propriedades redutoras do colesterol como por exemplo 
esterois, tocotrienois; outros coin propriedades anticancerigenas como por exemplo 
tocotrienois, esterois, licopene, alfacaroteno; outro como substancias usadas na 
20 biossintese quimica, como por exemplo: esterois para sintese de hormonio do 
crescimento humane, e sintese de vitamina D; e ainda outros produtos com propriedades 
nutricionais ou nutriceuticas. Tambem ha interesse comercial especialmente em alguns 
produtos como esterois que podem ser usados come emulsoes estabilizadoras e/ou 
modificadores de viscosidade em formulas cosmeticas. Componentes saponificaveis. 
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c„™ icidos graxos, .a.be. .em valor comerda, e grande uUHdade. Tambim, „es.e 
processo pode ser isolado co,es.erol como sendo u^a substancia i,.aponificav=l 
prove-uente de uma mam. que vem de origem animal como OS icidos graxos. e .ambem 
podem ser isolados acidos de Breu de Tall Oil. 

A maioria dos processos usados awataente para sepaiar e concentrar 
sub.a„cias insaponifiCveis obiidas de residuos industHais e subprodu.os do. processos 
produtos ammais e vege.aU e/ou de outras matMas-primas. uffliza solve„,es e .ira 
proveito da diferen^ da solubilidade e„»e as substancias insaponificaveis e a matriz de 
sabio. utili^a no processo. Alguns dessea p™ usam a diferen^ de voWidade 
e„„e OS insaponificaveis vol..eis e os icidos graxos, o 4c,do de breu, dos sabaes addos 
organicos de sodio ou o potissio para separar as subs«„cias componen.es dos produ.os 
p„r meio de um processo de des.ila0o/evapora^ em al.o vacuo, porem de forma 

diferenciada do processo aqui apresenwdo. 

Com OS solven,es disponiveis no momen.o nao e sele.ivamente possivel e 
; suficieme ob.er, Mraves dos processos a««is. uma separa,5o razoavel en.re as 
subsuncias insaponificaveis e os acidos graxos, os sabaes acidos de breu, e ou.ros 
componen.es insapobificiveis. Devido a is.o, e fre,aen.emen.e necessirio usar mais de 
„m solvere, que por sua vez complica e aumen« .reme«damen.e o CUS.O de 
recupera^ao e a recidagem do mesmo. Es.es solven.es ou mis.uras solvemes sio 
:0 especificos o que .ornam esses processos mui.o caros. Al^m disso, os solven.es ou as 
misruras de solven.e sSo usadas em propor^aes mui.o grandes, quando comparadas as 
quan.idades de ma.eria, submdido para ex.ra,ao dos produ.os. e al^ disso os solve„.es 
precisam de processos adicionais para a sua remo^o dos residues e dos produ.os 
^iclados ou reu.ilizados resuUames do processo de ex.ra,ao e de pre-concemra^o dos 
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produtos valiosos. As razoes precedentes, fazem dos processes baseados em solventes, 
serem mais restritos, mais complicados, mais arduos e mais caros, resultando em urn 
produto final muito escasso e caro. 

No caso de separafao atraves de destila^ao, a diferen9a entre o ponto de 

5 ebulifao dos produtos volateis, como os componentes insaponificaveis, e o ponto de 
ebuligao dos sabSes acidos organicos de sodio e de potassio, sao tao grandes que a 
separa9ao destes em urn ruvel alto de eficiencia e apenas teoricamente possivel. Porem, 
urn problema relacionado a esta tecnica de separafao, e que os saboes tern urn ponto de 
fusao muito alto, perto da temperatura de decomposifao dos saboes de sodio ou de 

10 potassio, i.e, dos sais de sodio ou de potassio, acidos graxos, acidos de breu, etc., e, 
quando derretem ou fundem, estes saboes formam liquidos extremamente viscosos. 
Estes dois fatores combinados fazem com que a manipulafao industrial seja dificil. Alem 
disso, como a temperatura necessaria para manter o fluxo destes e alta, estes saboes 
estao em permanente decomposifao e desta forma prejudicam produ9ao e a quaiidade do 

15 produto final 

A Patente US 3,887,537, descreve um processo para recuperar acidos 
graxos e acidos de breu de Tall Oil, atraves de saponificagao do Tall Oil com um 
hidroxido de metal 

alcalino (hidroxido de sodio) na presen^a de um alcool de alquil (como 
20 butanol) para saboes e insaponificaveis. Alimentando a mistura em um evaporador de 
filme fino para evaporar e remover a meteria de baixo ponto de fusao inclusive os 
insaponificaveis leves, agua e alcool. Subsequentemente a frafao restante e alimentada 
em um segundo evaporador de filme fino para remover o material insaponificavel pesado 
inclusive os esterois. Finalmente, a fragao de sabao restante da segunda evapora^ao e 
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acidulada com urn acido mineral para obter acidos graxos e acidos de breu. Uma das Q 
dificuldades deste processo e que os sab5es sao de consistencia muito viscosa e a 
manipulagao destes saboes torna-se problematica. 

O pedido WO-99/16785, descreve um metodo para separar material 

5 insaponificavel de Tall Oil Pitch, ou oleo de breu (piche) atraves de saponificafao do 
oleo, com uma mistura de hidroxido de sodio e hidroxido de potassio para formar sais de 
sodio e potassio de acidos graxos e acidos de breu, evaporando o material 
insaponificavel que contem esterois atraves de um evaporador de filme fino. A por?ao 
nao evaporavel do piche que contem sais de sodio e de potassio do material 

10 saponificavel e acidulada para gerar breu e acidos graxos. Tambem este metodo possui 
uma dificil manipula5ao do material dos saboes de potassio e/ou de sodio. 

O pedido WO-99/42471, descreve um metodo para separar esterois do 
Tall Oil Pitch, ou piche, atraves da saponificafao do mesmo, com uma base de metal 
alcalino, que inclui hidroxido de sodio, hidroxido de potassio ou uma mistura dos 

15 mesmos, em seguida faz-se a neutralizafao do piche saponificado com um acido, e 
posteriormente aquece-se o piche neutralizado para remover a agua. O piche 
modificado, assim obtido, que contem esterois livres e submetido a evapora^ao para 
remover residuos leves e entao a fra9ao restante dessa evapora5ao, e evaporada em um 
evaporador a seco para produzir um destilado de fase leve que contem esterois livres. 

20 Subsequentemente esse destilado e dissolvido em um solvente contendo alcool, e entao 
esterois livres sao cristalizados esfriando a solu9ao. Uma desvantagem deste metodo e 
que o rendimento dos esterois e bastante baixo. 

A Patente US 4,151,160, descreve um processo para a separagao de 
acidos graxos dos componentes insaponificaveis contidos em uma fra9ao principal de 
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Tall Oil, convertendo os acidos graxos no seus saboes de zinco ou de chumbo, e 
removendo os componentes insaponificaveis atraves de destilagao em vacuo. 
Subsequentemente os sab5es metalicos nao volateis, resultantes como residue da 
destilafao sao acidulados para produzir os acidos graxos desejados. Componentes 

5 tipicos do insaponificaveis de baixo ponto de fusao sac alcoois de cadeias longas e 
produtos de degrada^ao do breu, e estes produtos tem valor comercial secundario. O 
conteudo de esterois nas por?5es desse oleo de breu (Tall Oil) e muito baixo, 
aproximadamente abaixo de 1% do peso, entao esse tipo de oleo nao e uma fonte 
satisfatoria para a produ^ao de esterois. 

10 A Patente US. 4,483,791, descreve urn processo para a recupera9ao de 

acidos graxos de porgoes de Tall Oils convertendo os acidos graxos contidos nesses 
oleos em uma mistura de sabao de magnesio e sabao de sodio, em vacuo, como produtos 
da rea9ao. Finalmente os sab5es sao acidulados para produzir os acidos graxos 
desejados. 

15 O processo, descrito neste relatorio de patente, vem resolver os problemas 

acima citados com Estado da Tecnica, por separar os produtos valiosos visados, obtendo 
materiais insaponificaveis, de qualquer determinada matriz ou materia prima que seja 
composta principalmente de substancias componentes saponificaveis e substancias 
componentes insaponificaveis. Isto e feio por metodos que incluem a conversao de 

20 saboes de sodio ou saboes de potassio obtidos da saponificagao do material inicial em 
saboes metalicos que tem um ponto de fiisao mais baixo, que quando flindem, possuem 
uma viscosidade bastante baixa facilitando a manipulagao durante o processo de 
destilafao/evapora^ao. Esses materiais podem ser convertidos diretamente para mais 
baixo ponto de fusao, e para saboes metalicos de mais baixa viscosidade sem atravessar a 
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fase de sal de sodio/potassio primeiro, como sera discutido em mais detalhes a seguir. O 
processo tambem pode ser aplicado a outros acidos graxos contidos nas materias-primas 
que tern um conteiido razoavelmente alto de "valiosos produtos", preferencialmente um 
conteiido de pelo menos 1% do peso, mais preferencialmente pelo menos 3% por peso 
5 de valiosos produtos, especialmente esterois. 

As materias-primas, i.e., os materiais iniciais que possuem substancias 
saponificaveis e materiais insaponificaveis, usados neste processo sao; oleos animais ou 
vegetais e gorduras, subprodutos do processo dos mesmos animais ou subprodutos 
vegetais e residuos industriais, produtos do desperdicio de processos de produtos 

10 animais ou vegetais, ou residuos dos produtos de papel e industria de celulose. Nas 
materias-primas preferidas incluem-se: Tall Oil contido do sabao do processo de madeira 
para produ9ao de celulose (BLSS), Tall Oil Pitch, ou oleo de Breu, ou piche, outros 
oleos do processamento de celulose que contenham preferencialmente aproximadamente 
de 3 a 7% do peso de esterois; oleo de piche (CTO) obtido da acidula^ao de sabao do 

15 mesmo contendo preferencialmente aproximadamente de 3 a 7% do peso de esterois; 
Tall Oil, ou oleo de piche, obtido como residuo da destila<;ao do mesmo e contendo 
preferencialmente aproximadamente de 8 a 20% do peso de esterois. Nestas materias- 
primas a por9ao de insaponificaveis, ou produtos valiosos a serem separados incluem-se 
principalmente os esterois. Como outras materias-primas satisfatorias podem-se incluir: 

20 o oleo de cana-de-afucar; residuos da extrafao industrial, de degomagem, e refmados de 
oleos e de gorduras, como: lecitinas, restos de saboes de neutralizatao, destilados de 
deodorizagao e refmados fisicos, residuos de sabao "hot well" , e residuos de 
winterizafao; residuos de destilafao de acidos graxos e esteres (etil, metil, butil); 
destilados de deodorizafao de oleos vegetais, oleo de soja, oleo de farelo de trigo e de 
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arroz, oleo de tubarao cm, sebo de came de boi, oleo de cafe, oleo de peixe, oleo 
bacalhau cm; oleos animais ou vegetais e gorduras ricas em materiais insaponificaveis, 
como: oleo de germen de trigo, oleo de milho, lubrificante de palma, lubrificante de 
andiroba, lubrificante de residues de tomate e outros residuos, 

5 Alem disso, os metodos aqui propostos, podem ser utilizados como a base 

inicial para recuperar uma ou mais combinafoes de substancias individuals que formam 
o material inicial definido como matriz, sempre que o produto ou produtos de interesse 
sejam substancias componentes insaponificaveis' e/ou substancias componentes 
saponificaveis, porque as duas fi-afoes principais que compoem o material inicial, os 

10 componentes saponificaveis e os componentes insaponificaveis sao ambos recuperados 
separadamente. Nas substancias componentes insaponificaveis incluem-se, mas nao de 
maneira limitada ou restrita os, tocoferois, tocotrienois, carotenoides, vitamina A, 
vitamina K, vitamina D, lipoproteinas, provitaminas, fatores de crescimento, flavonoides, 
esterois, estilbenes, esqualanes, orizanois e licopene; e nas substancias componentes 

15 saponificaveis incluem-se, mas nao de maneira restrita ou limitada os, oleos melhorados, 
acidos graxos, gorduras, acidos de breu, e esteres. 

O processo aqui proposto tem grande utilidade nisso, ja que pode ser 
usado para isolar uma grande variedade de valiosos produtos e uma grande abrangencia 
materiais iniciais, ou materias primas. Por exemplo, se o material inicial sao saboes Tall 

20 Oil, entao as fi^agoes de insaponificaveis incluirao as combinag5es seguintes: alcoois 
graxos e de cera inclusive alcool de cerol alcool de lignocerol, e alcool de behenil; 
diterpenes inclusive hidrocarboneto, alcool de resina, aldeidos de resina, e labadenes; 
esteroides inclusive o citoesterol, stigmastanol, campeesterol, campestanol, cicloartenol, 
e 3,5-stigmastadien-7-one; triterpenes inclusive serratenediol, esqualene; e prenols; 
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estilbenes que incluem eter dimetii trans-pinosilvin. A fra9ao saponificavel do mesmo 
tipo do material inicial incluira os seguintes componentes: acidos de breu inclusive o 
acido abietico, acido dehidroabietico, acido neoabietico, acido isopimarico, acido 
pimarico, e acido paulstrico; e ainda acidos graxos inclusive acido oleico, acido linoleico, 
5 acido estearico, e acido palmitico. 

Em incorporafoes preferidas, a fra^ao de saponificavel e recuperada como 
uma mistura de acidos, depois de acidulafao da frafao de saponificavel. No caso de 
sabao de Tall Oil ou Tall Oil cm (CTO) como sendo o material inicial, um produto 
resultante da porgao saponificavel e um Tall Oil cru melhorado e inclui uma mistura de 
10 breu e acidos graxos. O valor acido dessa melhora do CTO esta no alcance de 170 a 180 
e tem um muito baixo conteiido de insaponificavel, tao baixo quanto 3%. Como num 
processo de baixo rendimento, os acidos graxos e de Breu podem ser separados por 
destilafao fracionaria convencional ou outros metodos satisfatorios. Se o material inicial 
' e o piche ou Tall Oil Pitch e inclui uma mistura de um ou mais de acidos graxos e de 
1 5 j Breu, acidos esteres graxos e de Breu, esteres de esterol, e materiais neutros, a fragao de 
saponificaveis recuperada pelo uso do processo aqui proposto e entao acidulada e pode 
^ ser destilado para resultar em uma mistura de acidos graxos e de Breu, que caso contraio 
teriam-se perdido no piche. esse produto recuperado de Tall Oil, mostra-se ter um valor 

j 

acido tao alto quanto 180, com um conteiido de acidos de breu de 40%, e somente 1.2% 
20 insaponificaveis. Este e um resuUado notavel considerando que o Tall Oil pitch, ou oleo 
de piche pode ter um niimero acido de 15 a 50. Os resultados obtidos sao em parte 
dependentes na qualidade do Tall Oil cru (CTO) que sera destilado, e tambem e 
i dependente no equipamento de destila^ao das condi^oes sob as quais a destila9ao 
acontece. Indiferentemente, o processo de acordo com as incorpora95es preferidas, aqui 




proposto, claramente mostra como estas incorpora^oes ou aperfeifoamentos podem ser 
usados para recuperar acidos graxos e de Breu que podem-se perder nos processes de 
fracionamento, ate entao conhecidos. Alem disso, nas incorporagoes preferidas, o 
processo recupera tambem os componentes insaponificaveis, principalmente esterois que 
5 tambem estavam presentes no Tall Oil Pitch, ou oleo de piche. 

Em relafao a fraQao de insaponificaveis, no caso do exemplo de Tall Oil, 
o insaponificaveis podem ser divididos em tres frafoes de insaponificavel principais. A 
primeira frafao e composta predominantemente de materiais de insaponificavel mais 
leves incluindo, mas nao limitando, os monoterpenes e os esquiterpenes. A segunda 

10 fra^ao e feita predominantemente de leves e leves medios incluindo, mas nao limitando, 
os diterpenes e os estilbenes. A terceira frafao e feita predominantemente de esterois 
incluindo, mas nao limitando, o alcool de cera e os triterpenes. 

Alem das fontes mencionadas acima, ha uma grande variedade lie possiveis 
fontes de materiais iniciais, ou materias primas, a serem usadas no processo, de acordo 

1 5 com as incorporafoes efetuadas, inclusive subprodutos ou produtos de desperdicios, que 
sao o resultado dos processes de substancias animals ou produtos vegetzus. Por 
exemplo, desperdicios do processamento de tomates, que podem incluir as peles, e um 
material inicial, ou materia prima satisfatorio que e uma fonte rica em licopene e outras 
combina^oes nutricionais importantes. Alem disso, familias de componentes e/ou 

20 componentes individuals podem ser isolados separadamente das duas fra9oes separadas. 
'■ No caso da fra9ao saponificavel diferenciada dos acidos graxos e de breu, poderiam ser 
separados por destilafao fracionaria convencional ou outro processo de separagao fisica 
ou quimica. No caso da fragao pura de esterois insaponificaveis, os mesmos podem ser 
isolados atraves de cristalizagao da mistura dos componentes insaponificaveis, que 
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podem estar presentes na fragao de insaponificaveis, e tambem outros componentes 
podem ser isolados por outro metodo de separa^ao quimico ou fisico. 

A menos que se fa^a referenda especifica ou em contrario, todas as 
porcentagens citada neste relatorio descritivo, sao porcentagens atraves de peso. 
5 Ao contrario do previsto nos processos ja conhecidos para a separa^ao e 

concentragao de insaponificaveis, o processo, aqui descrito, nao requer o uso de 
solventes para a separa^ao da fragao insaponificavel da fra^ao de saponificaveis. Uma 
limitafao relevante nos processos baseados no uso de solventes e que os solventes 
disponiveis nao sao suficientemente efetivos para se obter uma separa^ao eficiente entre 

10 a frafao insaponificavel e a frafao de saponificaveis. Como resultado disso, muitos 
processos de extra9ao com solvente usam uma mistura de mais de um solvente, o que 
entao faz da recuperagao do solvente um processo complicado quando se tenta produzir 
o produto valioso, acima mencionado, degradando a qualidade e sem a economia 
requerida pelo mercado atual. Com isso, tambem seriam requeridas muitas fases de 

15 extrafao e um solvente muito abrangente para alimentar a relafao, bem como atuar em 
tudo que no processo de separa^ao seja desejavel. 

Reconhecendo as dificuldades descritas acima, para os processos baseados 

i 

em solventes, foram desenvolvidos processos sem o uso de solventes; Tais processos 
descrevem a destila^ao e/ou a evaporafao dos componentes insaponificaveis dos 
20 componentes saponificaveis e/ou na forma dos seus, saboes de sodid ou de potassio. 
Teoricamente, a separafao que pode ser alcangada entre os componentes 
insaponificaveis e os componentes saponificaveis que estao nos saboes de sodio/potassio 
ou na forma de sais, deveria ser dificil, porque os saboes de potassio de e/ou de sodio 
nao sao volateis e os insaponificaveis sao volateis. Porem, na pratica, tais metodos 
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falham, porque o ponto de fiisao e a viscosidade dos saboes sao extremamente altos, o 
que faz com que a separafao atual do saponificavel e do componentes insaponificavel 
seja impraticavel. Por exemplo, se utiliza-se um evaporador de filme cadente ou um 
evaporador de filme fino para evaporar agua e componentes insaponificaveis leves 
(terpenes, estilbenes) de um sabao de sodio, num processo seco, os componentes mais 
leves saem do sabao e a viscosidade e o ponto de fusao aumentam. Como isso, residuos 
de sabao acumula-se enormemente nas paredes do evaporador de forma que o sistema 
seco que esparrama o material inicial em um filme fino falhara eventualmente. Alem 
disso, tambem bombeando tais materiais podem acontecer problemas naquele 
procedimento, que podem entupir com estes saboes que comefam a se acumular nos 

dutos. Conseqiientemente a manipulagao industrial de tais sabSes de sodio/potassio e em 

I 

grande^parte dificultada. 

I 

^ Se evaporagoes adicionais ou destila^oes sao requeridas, como quando os 
destilados visados sao os componentes insaponificaveis medios e os pesados inclusive os 
esterois e/ou qualquer outro produto valioso, encontrariam-se as mesmas ou semelhantes 
dificuldades operacionais como notadas acima. Tentativas para evitar estas dificuldades 
atraves uso de temperaturas muito altas causarao um rendimento mais baixos e uma 
qualidade mais baixa dos produtos e uma baixa eficiencia de separapao, nessas condi^des 
operacionais e muito dificil para extrais o esterois da fi-afao insaponificavel e os acidos 
graxos ou de breu na fi^afao de saponificaveis por serem sensiveis ao calor. A alta 
temperatura de destilafao tambem pode decompor os sab5es sensiveis ao calor que 
causariam a destilagao conjunta dos acidos graxos e de breu junto com a fi-a^ao de 
insaponificaveis e afetariam a eficiencia de processo de separa^ao severamente. Alem 
disso, o material acido que e o resultado da decomposifao dos saboes de sodio/potassio 
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formariam esteres com os alcoois presentes na fra9ao de insaponificaveis e isso resulta 
em uma baixa recuperafao de esterol no destilado. 

Um dos modos pelos quais o processo proposto resolve os problemas 
acima mencionados no estado da Tecnica esta atraves do uso de viscosidade reduzida e 
abaixa ponto de fusao dos sabdes de metalicos, para os quais a manipula9ao industrial e 
possivel durante um bombeamento, uma destilagao, o descarregamento, etc. Isto pode 
ser feito transformando o alto ponto de fusao e a alta viscosidade dos sabdes metalicos, 
que se formam na etapa de saponifica9ao inicial ou por outro processo onde os saboes 
metalicos tenham um ponto de fusao reduzido, mais baixa viscosidade e estabilidade 
termica mais alta, atraves da troca de ions ou substitui?ao nas quais um segundo metal 
que forma os sabao quern tenham as propriedades desejadas e substituido para um 
primeiro metal que forma o sabao que tern as propriedades que o fazem de dificil 
manuseio. A extensao da troca de metais no sabao e preferencialmente e 
substancialmente completa ou quase completa. 

Os saboes metalicos com as melhoras nas propriedades tambem pode ser 
formados diretamente reagindo os componentes saponificaveis diretamente com bases 
que tern metais que formam saboes com as melhoras nas propriedades desejadas. Metais 
que formam saboes metalicos tendo propriedades desejaveis de ponto de fusao reduzido 
e baixa viscosidade podem ser a seguir descritos, mas nao de forma limitada, o zinco, o 
ferro, manganes, magnesio, calcio e aluminio. Preferencialmente essas combina^oes sao 
providas como sais (i.e. por compostos tendo um carater de ligafao geralmente ionico 
entre o metal e seu oponente), onde podem-se incluir, mas nao limitar, os oxidos, 
sulfates, hidroxidos, carbonatos e cloretos dos metais. Se o mais baixo ponto de fusao, a 
uma mais baixa viscosidade e formada diretamente do sabao ou atraves de troca, isto e 
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preferivel que a maioria vasta dos metais do sabao (i.e. esses que sao os oponentes do 
acido) sejam esses os sabdes que formam um baixo ponto de fiisao e uma mais baixa 
viscosidade. Todavia, uma quantidade pequena, preferencialmente manor que sobra 

Yo de sabao de potassio de e/ou de sodio na mistura nao parece afetar as 

5 propriedades do sabao negativamente. 

Metodos que podem utilizar componentes tendo um ou mais metais onde 
o ponto de fiisao do sabao metalico e reduzido, desses podem-se incluir, mas nao limitar, 
o sabao de magnesio, sabao de zinco, sabao ferroso, sabao de manganes, sabao de calcio, 
sabao de aluminio, sabao de potassio, e/ou uma mistura de um ou mais sab5es metalicos, 
10 onde podem-se incluir, mas nao limitar, o sabao de sodio-manganes-ferro, sabao de 
aluminio-magnesio-sodio, sabao de ferro-zinco-sodio, sabao de zinco-magnesio-potassio, 
sabao de zinco-sodio, sabao de magnesio-sodio, sabao de zinco-potassio, sabao de 

manganes-sodio, sabao de zinco-calcio, etc.. Algumas misturas de sab5es metalicos sao 

\ 

preferidas em rela9ao a outros dependendo do desempenho do sabao metalico a 

\ 

1 5 destila9ao,e tambem jtalvez pela viabilidade economica do sabao que faz parte deste 
processo. 

Tambem pode-se notar que um ester pode ser hidrolisado em seu 

componente acido que e saponificavel e seu component e alcoolico que e insaponificavel. 

.1 

Entao, o componente alcoolico de um ester pode ser recuperado nas fra9oes 
20 insaponificaveis pelo presente processo. Essa diferen^a e importante ja que dependendo 
em que condi95es foi usado para recuperar o material inicial, podem ser encontrados 
produtos de interesse na forma de ester. Por exemplo, esterois em Tall Oil podem ser 
encontrados predominantemente na forma de ester. Adequadamente, em tais situagoes e 
preferivel tratar o material inicial pela hidrolise do esterol-esters nos esterois livres que 
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correspondem ao componente alcoolico do ester e que e insaponificavel. O outro 
componente liberado do esterol-ester e um componente acido e que e saponificavel. A 
hidrolise de esteres podem ser levada a cabo sempre que esteres estejam presentes em 
quantias significantes no e/ou o material inicial contenha uma combinafao de interesse 
5 que e um dos componentes do esterol-ester. Este pre-tratamento do material inicial 
resultara em quantias mais altas de componentes de insaponificaveis recuperadas e em 
quantias mais altas de acidos, e de componentes saponificaveis recuperadas. 

Uma vez o ponto fusao reduzido e uma mais baixa viscosidade do sabao 
metalico ja preparado, requer-se a secagem para remover a agua presente no sabao. 

10 Isto e especialmente preferido nos casos onde, depois da preparaQao do sabao, a 
quantidade de agua presente no sabao e maior que aproximadamente 10%. Esta secagem 
pode ser efetuada com o uso de um aparato de destilafao, aplicando calor 
preferencialmente com um aquecedor, para acelerar a evapora^ao natural, numa 
exposifao de pressao reduzida ou vacuo, por centrifiigafao, por decantagao, e qualquer 

15 outro metodo ou aparato presentemente conhecido ou posteriormente desenvolvido, o 
qual possa remover a agua de um material com natureza semelhante a dos saboes. 

Prepara^ao e secagem sao necessarios para se obter um ponto de fusao 
reduzido e uma viscosidade mais baixas do sabao metalico para alimentar as unidades de 
destila^ao de alto vacuo. No aperfei^oamento introduzido, a extrafao dos componentes 

20 insaponificaveis e dividida em multiplas fases que sao executadas consecutivamente, as 
quais podem servir e conferir beneficios os processo. Por exemplo, uma variedade de 
valiosos produtos pode ser obtida na porfao insaponificaveis de uma determinada matriz, 
separando os componentes insaponificaveis atraves da diferen^a de volatilidade, 
respectivamente entre eles, usando-se destilafoes multiplas, assim produtos valiosos 
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diferentes podem ser isolados em destilados diferentes. Por exemplo, os estilbenes tern 
ponto de ebuliQao mais baixo que os esterois, de tal forma que as frafoes mais leves 
serao mais ricas em estilbenes, enquanto que as fragoes mais pesadas serao mais ricas em 
esterois. Semelhantemente, se os componentes mais leves sao removidos 
consecutivamente, cada etapa de destilagao subseqiiente pode operar eficazmente em um 
alto vacuo e a uma temperatura de destila^ao mais baixa, o que pode prover uma para 
maior estabilidade do sabao metalico e pode permitir a recupera9ao de componentes 
insaponificaveis de maior qualidade. No caso dos esterois, havera menor degradafao e 
oxida9ao do material no. produto final e menos impurezas apareceram naquela 
cristaliza^ao, e com isso um process© escolhido, para o isolamento final de esterois, sera 
mais f|cil. 

\ Adequadamente, o processo pode incluir uma, duas, tres, ou ate mesmo 
mais ets^as de destila96es dependendo de fatores que podem estar presentes no material 
inicial, o\grau de separa^ao dos produtos desejados, o grau de pureza dos produtos 
desejados\ e/ou as propriedades ou a identidade dos produtos desejados, como pode-se 
notar acima. O equipamento utilizado para a destila9ao e preferencialmente um 
destilador de filme cadente, ou de filme fino, ou um equipamento de destiIa9ao 
molecular, embora tambem possam ser usados outros equipamentos e tecnicas 
satisfatorias. Por exemplo, no caso de CTO ou sabao de Tall Oil sabao como o material 
inicial escolhido, um metodo preferido inclui tres etapas de destila9ao: um primeiro 
resultando na remo9ao de umidade residual e componentes insaponificaveis mais leves; 
um segiindo que resulta na remo9ao de componentes leves e medios leves de 
insaponificaveis; e um ter90 que extrai a fi'a9ao restante dos componentes 
insaponif caveis, incluido principalmente de esterois. Apos uma determinada destila9ao. 
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destiia96es subsequentes podem ser iniciadas com o destilado ou residuo da destilafao 
anterior, ou podem ser destilados separadamente mais adiante o residuo e o destilado. 
Podem ser usadas tais destilafoes subsequentes para promover uma melhora na 
qualidade e na pureza dos materiais. Finalmente. um destilado ou residuo que contem 
5 um material desejado ou produto valioso pode ser purificado mais adiante. atraves de 
outras tecnicas, como: cromatografia. filtra?ao, e cristalizafao. Podem ser usadas 
tambem outras substancias quimicas satisfatorias e tecnicas fisicas diferentes para obter 
purifica9ao e isolar um componente de destilado ou residuo, como os ja conhecidos no 
Estado da Tecnica. No aperfei9oamento incluindo, uma etapa de cristalizapao final pode 
1 0 render lira produto final de esterois a uma concentra9ao (pureza) de 90 a 99%. 

\ Como pode ser notado acima, o processo proposto inclui etapas miiltiplas. 
Tais etapa^sao usadas em numero variavel que dependera de varios fatores, incluindo, 
mas nao limitando, as propriedades e identidades do material inicial e do produto visado 
ou desejado.l As varia96es entre processos preferidos frequentemente acontecem na 
15 maioria das etapas que compreendem a prepara9ao e a secagem sabSo metalico, que 
forma o material de alimento para o primeiro passo de destiIa9ao, para redu9ao da 
viscosidade e do ponto de fusao, (no qual leves e umidade residual sao removidas), 
embora outras varia96es podem, ou serao feitas durante o processo. 

Assim, tem-se varios processos por separar um ou mais produtos valiosos 
20 de uma materia prima. Embora a primeira etapa do processo come9a com a forma9ao 
dos saboes metalicos que tem um ponto de fiisao reduzido, ha varias caminhos para se 
adquirir aquele ponto. Para algumas materias primas, e necessario executar um ou mais 
passos de pre-tratamento relatives a limpar o material para posterior utiliza9ao no 
processo. Tais metodos de limpeza incluem. mas nao se limitam a enxaguar, lavar. 
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filtrar, e decantar. Por exemplo, BLSS proveniente de residues da industria de papel tem 




materials solidos, que devem ser filtrados, e tambem podem ser beneficiados com uma 
lavagem com agua para remover outros contaminantes. 

Se um material contem esteres de esterol, pode ser desejado efetuar a 
5 hidrolise dos esteres de esterol antes de proceder com a obten9ao do sabao de ponto de 
fusao reduzido. Esta hidrolise de pre-tratamento dos esteres de esterol, podem ser feita 
por qualquer metodo convencional satisfatorio que resulte na hidrolise dos mesmos. 
Aqui se da preferencia ao metodo que combina o material esterol-ester contendo agua, 
hidrolisando os esteres sob.baixa pressao, preferencialmente sob - atm de e 

10 a uma temperatura elevada, preferencialmente acima de aproximadamente 225°C, 
inclusive podendo alcan^ar ate cerca de 250-3 OO^'C. Outro metodo de hidrolise 
preferido e combinar o material contendo esterol-ester com uma base forte e inclui mas 
nao limita o NaOH e o KOH, a uma temperatura elevada, preferencialmente acima de 
aproximadamente 80°C, inclusive alcan^ando cerca de 90-120°C, opcionalmente sob 

15 pressao e podendo ser agitado de forma constante. Este segundo metodo tem o 
beneficio de hidrolisar e saponificar o material. 

Se uma materia-prima foi recebida em forma de sabao de sodio ou de 
potassio, ou se em uma etapa de pre-tratamento a mesma e convertida em um sabao de 
sodio ou de potassio (por exemplo hidrolise na presen9a de NaOH ou KOH), a mesma 

20 sera convertida entao em saboes metalicos que tem um ponto de fusao reduzido 
reagindo os saboes de sodio ou potassio com pelo menos um composto em forma de 
sabao metalico. Um rea^ao em condi96es satisfatoria inclui uma temperatura alcan^ando 
de cerca de 100-200°C sob vacuo, embora tambem possam ser usadas outras condifoes. 
Dentre os compostos em forma de saboes metalicos preferidos incluem-se sals e bases de 
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zinco, ferro, manganes, magnesio, calcio ou aluminio, preferencialmente os oxidos, 
sulfates, hidroxidos, carbonates e/ou cloretos de zinco, ferro, manganes, magnesio, 
aluminio e/ou de calcio, Outras compostos metalicos como os que formam saboes de 
metais fluidos a temperaturas abaixo de 180X tambem sao satisfatorio. Esta rea^ao e 
5 levada a cabo atraves de dupla troca com os sais do metal, preferencialmente os sulfates 
ou cloretos, transformando os saboes de sodio e de potassio em saboes metalicos com 
baixos pontes de fusao. A troca de metais pode ser parcial tal que no maximo resulte 

Yo de residue de sais de sodio ou potassio e incluinde - % , onde ou 

pode estar complete ou substancialmente (i.e. menos de 10% de sais de sodio ou 

10 potassio) complete. 

Se a por9ao saponificavel da materia-prima, utilizada diretamente ou 
depois de qualquer pre-tratamento, incluir acides de primaries livres (ou uma quantia 
significativa de acides livres), ha duas altemativas preferidas para que os saboes 
metalicos tenham um ponto de fusao reduzido. Uma opgao e levar a cabo a rea^ao 

1 5 diretamente, utilizando um ou mais sais metalicos mais apropriados, preferencialmente os 
oxidos, para reagir com o acido graxe, acido de breu, ou qualquer acido organico 
contide no material para formar o sabao metalico tende um ponto de fusao reduzido. 
Neste mesmo processo, pode ser convertida tambem qualquer combina^ao que ja era 
sapenificada em saboes metalicos. Uma segunda op9ao e reagir os acides primeire com 

20 um compeste de potassio ou de sodio, preferencialmente o KOH ou o NaOH, e entae 
reagir os compostos sapenificades com um ou mais sais metalicos apropriados para 
formar o sabao metalico tende um ponto de fusao reduzido, como descreveu-se no 
paragrafe anterior. A saponifica?ao inicial para fazer os saboes de potassio ou de sodio, 
efetuada por esta segunda epfao descoberta, pode ser feito sob uma variedade de 
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condi96es. Condigoes satisfatorias que incluem uso de solufoes ou bases de potassio ou 
de sodio, preferencialmente os hidroxidos respectivos aos mesmos, a concentragoes em 
torno de 40-60% e a uma temperatura em torno de 65-120''C. Podem ser usadas outras 
temperaturas e concentra?5es, tendo em mente que o uso de soluQoes diluidas requerem 
a previa remogao de quantias maiores de excesso de agua em comparafao as solu^oes 
mais concentradas. Tambem podem ser usadas bases liquidas ou solidas, que podem ser 
especialmente liteis onde existe muita agua na mistura que e saponificada. 

Neste momento, a materia-prima foi convertida em um material que 
contem um componente saponificavel que inclui um sabao metalico com viscosidade e 
um ponto de fiisao reduzidos e um componente insaponificavel. Secando o material e 
opcionalmente removem-se a agua e/ou os insaponificaveis leves ou medio leves. 
Secando especialmente nos casos onde o conteiido de agua do material e alto, que e 

maior ou igual a %. A secagem pode ser executados por qualquer processo 

satisfatorio para extrair agua de um material semi-solido ou viscoso, onde podem ser 
incluidos, mas nao limitados, as deposifoes em vacuo ou em pressao reduzida (ou com 
ou sem calor somado), rotoevaporafao, destila?ao (preferencialmente em vacuo), 
decantagao, e/ou uso de uma centrifuga. Mais de um metodo pode ser usado para trazer 
o material a um nivel desejado de secagem. Em casos onde existe muita agua, tecnicas 
de grande porte como a centrifuga9ao sao uma escolha preferida e baseada na economia. 
Um evaporador de filme fino tambem pode ser usados para a remogao de grandes 
quantidades de agua, com condi9oes fixas de trabalho satisfatorias que sao a uma 
temperatura alcanfando de cerca de 170-240°C e uma pressao alcan^ando cerca de 3- 
500 mbar. Em outros casos onde existe uma quantidade pequena de agua, porque havia 
uma quantidade pequena de agua na formagao do sal metalico ou se o material tinha sido 
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seco em uma etapa anterior, a destilagao em vacuo pode ser usada para remover a 
umidade restante e remover as mesmas frafoes de insaponificavel leve. Uma das 
condi9oes preferidas para remo^ao de umidade residual e compostos leves ou medio 
leves e a temperatura alcan^ar de cerca de 150-200''C e a pressao de cerca de 0.1-40 
5 mbar. 

Neste momento, tem-se um material de sabao metalico seco com ponto de 
flisao e viscosidade reduzidos. O proximo passo ou passos envolvem a separa^ao do 
insaponificavel e componentes saponificaveis (inicialmente de um de cada vez, mas 
opcionalmente depois jpor separafao de fra^oes diferentes dentro de uma determinada 
10 categona de material) e e levado a cabo preferencialmente em um evaporador de alto 
vacuo ou em um equipamento de destilafao. As condi95es de reafao satisfatorias sao a 



temperaturas alcanfando cerca de 100°C a SSO^^C e pressoes alcangando entre 5 mbar e 
1x10-3 mbar. Esta destilagao/evaporafao pode ser executada em uma ou rhais fases, de 
acordo com o grau desejado de concent ragao ou separa^ao. A primeira destilafao e 

15 executada praticamente somente para separar completamente o saponificdvel e os 
materiais nsaponificaveis que podem ser processados, posteriormente e separadamente 
de acordo com o desejado. Porem, e possivel levar a cabo mais de uma destilafao na 
qual o material inicial contem quantidades razoaveis de material insaponificavel e de 
material i^aponificavel. Quando comparam-se essas destilafSes aqui apresentadas que 

20 sao usadas para separar fra96es diferentes de materiais insaponificaveis, geralmente as 

f 

destilagoes ocorrem a uma temperatura alta para uma determinada pressao. 

Seguindo um ou mais processos de destiiagao/evapora^ao, os materiais 
separados podem ser processados posteriormente aumentando-se pureza, colocando-se 
OS componentes em formas de combina^oes desejadas comercialmente, ou por outras 
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razoes. Uma purificafao adicional pode ser feita atraves de cristaliza9ao, cromatografia, 
ou outros processes conhecidos. Pode desejar usar uma solubilidade diferenciada e o 
uso de solventes ate mesmo para separar ou purificar nesta fase, Uso de solventes nesta 
fase nao e tao desvantajoso quanto pode ser em outras fases, como discutido 
5 previamente, por causa da quantidade menor de material e a maior simplicidade da 
mistura (menos componentes). No caso de materials saponificaveis, a acidulagao ou a 
acidificagao, com um acido inorganico, pode ser feita para retornar todos ou alguns dos 
componentes para a sua forma de acidos livres. Em seguida faz-se conversao para a 
forma de acido livre dos materials saponificaveis que usam posteriormente tambem 

10 podem ser processados por tecnicas discutidas acima, dentre elas podem ser incluidas, 
mas nao limitadas, a destila^ao para obter fragoes preferidas, cromatografia, e o 
semelhantes. Residuos de destila9ao de Tall Oils, residuos de estoques de saboes de 
neutralizafao, animal ou oleo vegetal e residuos de deodorizagao graxos, e de oleos 
animals e vegetais que contem insaponlficaveis sao fontes boas para processamento de 

15 tais residuos baseados em acidos. 

Embora especlficamente nesta descrigao sao menclonados evaporadores 
de filme fino, colunas de destilagao moleculares, e evaporadores de curto alcance para o 
uso na destila9ao/evapora9ao de varlas misturas, deverla ser notado que jqualquer 
equlpamento satisfatorio ou conveniente pode ser usado para estas etapas. | Tambem 

20 podem ser usados equipamentos em condlfoes normals sem vacuo, mas sao 
desfavoravels, porque as temperaturas mals altas que os mesmos requerem, em vlrtude 
de operar a pressao ambiente, podem causar decomposifao dos saboes. Tambem e 
reconhecido que a uma mals baixa pressao, o a uma mals balxa temperatura p ecisa-se 
destllar uma determinada fragao. Adequadamente, os alcances preferidos declarados 
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nesta materia, somente sao diretrizes, e podem ser alteradas para se ajustar a outras 
necessidades, ligagoes, equipamentos e/ou semelhantes, de forma como adequado para 
ds habilidades de um tecnico qualificado na arte. 

Um aumento na fluidez e a do ponto de flisao de materials muito viscosos, 
como o Tall Oil, tambem pode ser obtido misturando o material com outros residuos 
insaponificaveis que tem mais baixa viscosidade, antes ou depois da saponifica9ao. Nos 
residuos de viscosidade mais baixa incluem-se estoques de saboes de neutralizagao de 
oleo vegetal. Tall Oil, sabao de bebida alcoolica preta e outros residuos ou produtos que 
depois de forma9ao do sabao, ficam fluidos a uma temperatura abaixo de 200X. 

A presenga de glicerinas (di-ou triglicerinas) ou poHmeros de sacarose 
tambem pddem contribuir para diminuir o ponto de fusao e aumentar a fluidez de alguns 
materials como o sabao de Tall Oil (residuo de destila9ao de Tall Oil). 

\Deve ser notado que, embora as descrigSes abaixo citem o uso de 
hidroxidos devsodio como o material usado para a saponifica^ao inicial, somente este 
material preferido e seu uso nao deve ser tido como exclusivo ou que possa excluir o uso 
de outros materials basicos fortes para este proposito. O uso de outras bases fortes em 
saponifica^ao e contemplado presentemente. Hidroxido de sodio e um material preferido 
por varias razpes que incluem seu baixo custo, disponibilidade alta, e propriedades 
quimlcas. • 

Semelhantemente, a revela^ao do uso de certas combina^oes quimlcas nao 
devem ser tidos como exclusivos ou que possam excluir o uso de outras substancias 
quimlcas que tem propriedades semelhantes. As condifoes apresentadas inclusive as 

temperaturas c as pressoes, reatlvos e a forma de obten9ao das concentra9oes, 

I 

equipamentos, tecnicas, e outros detalhes apresentados nesta descri9ao, sao incluidos nas 
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descri9oes gerais e exemplos que aparecem abaixo em uma forma preferencial de 
condi^oes, alcances, materiais, tecnicas e equipamentos, sem que as mesmas sejam 
declaradas explicitamente em cada instancia particular ou nao. Podem ser substituidas 
por outras condiQoes satisfatorias, materiais, equipamentos e tecnicas novas ou ja 
existentes por um tecnico qualificado sem divergir do espirito da revelafao. 
Tall Oil cm como Material inicial. 

Em geral as condifoes, de um processo preferido para remover os 
insaponificaveis de Tall Oil cru (CTO) procedem como descrito abaixo. Primeiro, o 
CTO e saponificado com NaOH, preferencialmente na forma de uma solu?ao que tem 
uma concentrafao na ordem de cerca de. 40%-50%, a uma temperatura de 
preferencialmente aproximadamente 70-105°C formando sabao-Na ou Sal-Na dos 
acidos graxos e de breu apresentes no CTO. O sabao- Na ou Sal-Na sao entao 

totalmente ou parcialmente reagidos com um ou mais sulfatos de metal, oxidos de metal, 

*\ 

hidroxidos de metal, ou carbonato metalico que incluem, mas nao limitam o sulfato de 
zinco (ZnS04) e sulfato de magnesio (MgS04), formando um sabao metalico de baixo 
ponto deifusao baixa viscosidade. O sabao metalico resultante geralmente tem um 
conteiido de agua de cerca de 40-50%. O sabao metalico e lavado entao com mais agua, 
e parte da agua total sera totalmente separado atraves de um processo de centrifiigafao. 
Devido a que a viscosidade do sabao sobe dramaticamente na remofao de agua, o sabao 
metalico posteriormente centrifugado geralmente tem um conteiido de agua residual de 
cerca de 15-20%. O sabao metalico que contem aproximadamente 15-20% agua, e 
alimentado entao em um evaporador de -filme fino para secar o sabao metalico de forma 
que so liiveis residuais de umidade permanegam no sabao metalico. O evaporador de 
filme fino utilizado preferencialmente a uma temperatura de cerca de 1 80-23 O'^C e a uma 
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presto de ce™ de 3-500 ™Bar. As co„d,Vaes exa,as pan. usar „ e,uipa.e„.„ 
depended do .ipo de sabSo .eOlico usado e pode. ser de.a™,i„adas revisando as 
propHedades do sa, ™e.«io„ ou a.rav.s de experi^o .„«„eira. O sa5,o ™e.Mco 
seco esla entio pronto para o proximo passo. 
5 Al,e™,ivame„,e. o produto citado no parigrafo acin,a pode ser ob.ido 

por processo ,ue inCui .enos e.apas Pri.e.o, CTO 6 „eu« direUme„.e 
com urn 6xido de me.a. „„ «dr6xido de me.a, ou ™a combi^^o de ambos, em ,„e 
pelo menos urn ou .ais dos metais ufcados como fo„.es provedoras de sabaes e sais 
.«n, m^s baixos pon.os de fl,s«o. Primeiro. uma mistura ben, dispersada do CTO e „ 
0 me.a- 6xido e.ou metal hidr6xido . feira. e en«o a mistura . oo.ocad, sob viouo a uma 
■emperatura de cerca de , 05.200.C pa™ a rea^o acontecer e durante urn dete™i„ado 
.empo. O produto da rea^ e um sabSo metalico .ubstancialmente seco que esta entlo 
pronto para o proximo passo. 

O sabJo metalico seco e alimentado em um evaporador de filme n„o para 
remover componen.es leves e medio leves e alguma ou ,oda a umidade residual. As 

condifSes operacionais utilizadas sSo oreferenri.l™™.. 

a:, sao preterencialmente uma temperatura de cerca de 

ISO-aOO-C e uma pressio de cerca de 0 1-40 mh»r r, a- 

ue u 1 w mbar. O rendimento do destilado 

geralmente esta alcance de cerca de I-5«/. (material mais leve) 

O sabto metalico sem leves (o residuo da e destila^Io acima) 6 alimentado 
en. uma ooluna de destila^o moleclar ou evapo«dor de cuno alcance c,ue sao 
basicamente o mesmo tipo de e,uipamentos, <,ue tern nomes diferentes Neste passo o 
es.er6is e o resto dos insaponific4veis s,o destilados As condi^es operacionais 
ut-zadas slo preferenoialmen.e uma temperatura de cerca de 240-300X e uma pressio 
«e cerca de 0.001-0. 1 mbar. O rendimento do destilado geralmente est* no alcance de 
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cerca de 7-15% (fra^ao rica em esterol). O residuo e o remanescente 85-93% do material 
inicial depois da separa9ao dos destilados. O residuo pode ser acidulado com um acido 
mineral para render os acidos graxos e de breu com baixo teor de insaponificaveis e o 
CTO melhorado e novamente destilado para render uma qualidade alta DTO o mesmo 
poderia ser fracionado para separar os acidos graxos e de breu. 

O destilado de sobra que contem os esterois opcionalmente sofre uma 
purifica^ao adicional. Esta purificagao depende da qualidade do primeiro produto ou 
destilado conforme foi requerido. Uma opgao para purificafao adicional e re-destilar o 
material do destilado,. lusando um evaporador de curto alcance. As condi^oes usadas 
para^o evaporador de curto alcance sao uma temperatura de cerca de 1 10-160®C e uma 
pressao de cerca de 0.001-0.01 mbar, mas estas podem variar dependendo dos 
conteudos atuais do destilado. O destilado fracionado do material re-destilado 
geralmente tem rendimentos aproximadamente 15-30% e e rico em componentes acidos 
e comp|)nentes insaponificaveis. A porfao de residuo do material re-destilado 
geralmente tem um rendimento de cerca de 70-85% e e rico em esterois, com 
concentra96es que variam de 35-50% de esterois. 

Tambem podem ser usados outros metodos de separagao e/ou purificafao 
para a purificagao opcional e podem ser incluidos outras tecnicas de destilafao e tecnicas 
cromatograficas. Alem disso, em casos onde o produto contem um conteiido acido mais 
alto que inibe o processo de cristaliza9ao, pode ser requerido que este produto seja 
neutralizado antes de proceder com o processo. O Niimero Acido pode ser neutralizado 
com un: oxido de metal e/ou um hidroxido de metal para formar um sabao metalico com 
um conleudo muito alto de esterois, Usando os mesmos principios para a destila^ao de 
sabao nretalico sem leves, descrevem-se imediatamente, onde material pode ser destilado 
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em um pequeno - evaporador no qual as condi<?6es operacionais utilizadas sao 
preferencialmente uma temperatura de cerca de 240.300X e uma pressao de cerca de 
0.001-0.1 mbar. O destilado geralmente tern um rendimento de cerca de 80-90%, 
contendo aproximadamente 35-50% de esterois e esta em uma forma softer uma 
cristalizagao final, se desejou. 

Assim, um produto de alta qualidade e obtido, se e no destilado original ou 
no residue da re-destilafao do destilado original, faz-se uma cristalizatao, como 
discutido em mais detalhes abaixo na Cristaliza9ao de sefao de esterois, pode ser 
executada para purificar os esterois. 

Lance de Tall Oil como Material inicial. 

Em geral as condigoes, e processes preferidos para remover os 
insaponificaveis do Tall Oil procedem como descrito abaixo. Ha varios possiveis 
metodos de se obter do Tall Oil um sabao metalico seco que e usado para as mais 
recentes etapas do processo. Embora cinco metodos sao apresentados abaixo, deve ser 
entendido pelo tecnico qualificado na arte, que pode-se misturar e pode-se emparelhar as 
etapas que aparecem abaixo, criando outras incorporagoes ou formas dos metodos aqui 
descritos. 

O Tall Oil contem esterois na forma de ester do mesmo; entao e desejavel 
a hidrolise de ambos os esteres de esterol e saponificar o mesmo combinando-o com uma 
solu?ao de 50% de NaOH a um temperatura no alcance de cerca de 95-115''C, 
preferencialmente baixo de constante agita^ao e pressao, por um periodo de tempo 
suficiente para os esterois serem hidrolisados. Como resultado, a mistura contem acidos 
graxos e de breu e/ou de sabao-Na e sais-Na dos mesmos e esterois livres em forma 
alcoolica. 
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O sabao-Na ou Sal-Na sao entao totalmente ou parcialmente reagidos com 
um ou mais sulfatos metalicos, oxidos de metal, hidroxidos de metal, ou carbonato 
metalico, formando um baixo ponto de fusao e baixa viscosidade da mistura de sabao 
metalico (que pode ser chamado so de sabao metalico). O sabao metalico resultante 
geralmente tem um conteiido de agua de cerca de 40-50%. O sabao metalico entao e 
lavado com mais agua e parte da agua total sera separada atraves do uso de um processo 
de centrifligafao. Como a viscosidade do sabao sobe dramaticamente na remofao da 
agua, o sabao metalico centrifugado geralmente tem um conteiido de agua residual de 
cerca de 15-20%. O sabao metalico que contem aproximadamente 15-20% agua, e 
alimentado entao em um evaporador de filme fino para secar o sabao metalico de forma 
que so niveis residuais de umidade permane^am no sabao metalico. O evaporador de 
filme fino e operado preferencialmente a uma temperatura de cerca de 180-230''C e uma 
pressao de cerca de 3-500 mBar. As condi96es exatas para usar o mesmo dependem do 
sabao 'metalico usado podem ser determinadas revisando as propriedades do sal do metal 
ou atraves de experimentafao rotineira. O sabao metalico seco esta entao pronto para o 
proximo passo. 

O Tall Oil e combinado com uma solu^ao de 50% de NaOH a 
temperaturas no alcance de cerca de 95-1 15°C em um segundo processo para se obter o 
sabao metalico seco, preferencialmente sob constante agita?ao e pressao, para um 
periodo de tempo suficiente para que os esterois sejam hidrolisados. Como resultado a 
mistura inclui acidos graxos e de breu e/ou de sabao-Na e sais-Na dos mesmos e esterois 
livres em forma alcoolica. Esta mistura pode ser acidulada com uma concentragao leve 
de solupao de acido mineral rendendo uma mistura composta de acidos graxos e de breu 
e esterois livres. 
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A mistura acima, tern um numero acido no alcance de 90-100 e e 
neutralizado diretamente misturando-se com um ou mais sulfatos de metal, oxidos de 
metal, hidroxidos de metal, ou carbonato metalico, inclusive tambem combina9oes, e 
colocando-se a mistura para neutralizafao sob vacuo a uma temperatura de cerca de 
105-200°C para a rea?ao acontecer. O produto da rea^ao e um sabao metalico 
substancialmente seco que esta pronto para o proximo passo. 

O Tall Oil e combinado com uma solufao de 50% de NaOH a 
temperaturas no alcance de cerca de 95-1 15°C em um terceiro metodo para obter o 
sabao metalico seco, preferencialmente sob de constante agita^ao e pressao, para um 
periodo de tempo suficiente para os esterois serem hidrolisados. Como resultado a 
mistura inclui acidos graxos e de breu e/ou de sabao-Na e sais-Na dos mesmos e esterois 
livres em forma alcoolica. Esta mistura pode ser acidulada com uma concentra^ao leve 
de solu9ao de acido mineral para render uma mistura composta de acidos de graxos e de 
breu e esterois livres. 

A mistura acima e alimentada destilador de curto alcance para destilar os 
acidos graxos e de breu e a maioria dos insaponificaveis inclusive os esterois livres. As 
condi96es para a destilafao incluem uma temperatura preferencialmente de cerca de 270- 
320°C e uma pressao de cerca de 0.001 - 0.1 mbar. O rendimento do destilado 
geralmente esta no alcance de cerca de 65-80% e preferencialmente contem todos os 
acidos graxos e de breu substancialmente e esterois livres. O rendimento do residuo 
geralmente esta no alcance de 20-35% e contem um material de dimerizado mais pesado 
que normalmente contribui muito a viscosidade alta de lance de Tall Oil. Com este mais 
pesado, material de dimerizado fora do modo, o destilado e neutralizado para formar o 
sabao metalico entao. 
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O acima de material, tendo um numero acido preferencialmente no alcance 
de 90-100 e neutralizado diretamente misturando isto com um ou mais sulfates de metal, 
oxidos de metal, hidroxidos de metal, ou metal carbonato, inclusive thereof de 
combinatoes, e colocando a mistura de neutraiizaQao entao debaixo de vazio a uma 
5 temperatura de cerca de 105-200°C para reafao para acontecer. O produto da reafao e 
um sabao metalico substancialmente seco que esta entao pronto para o proximo passo. 

esteres de esterol no lance de Tall Oil estao hidrolisado em uma vasilha de 
alto-pressao com agua em temperaturas em um quarto metodo, de cerca de 250 - 280''C. 
A mistura resioltante inclui esterois em forma alcoolica e gorduroso / acidos de breu. 

10 A acima de mistura e alimentada entao ainda em um curto alcance para 

destilar os acidos^ graxos e de breu e a maioria do insaponificaveis inclusive os esterois 
livres. As condigoes para a destila9ao incluem uma temperatura preferencialmente de 
cerca de 270-320°c\e uma pressao de cerca de 0.001 - 0.1 mbar. O rendimento do 
destilado geralmente esta no alcance de cerca de 65-80% e preferencialmente contem 

15 todos OS acidos graxos e de breu substancialmente e esterois livres. O rendimento do 
residuo geralmente esta no alcance de 20-35% e contem um material de dimerizado mais 
pesado que normalmente contribui muito a viscosidade alta de lance de Tall Oil. Com 
este mais pesado, material de dimerizado fora do modo, o destilado e neutralizado para 
formar o sabao metalico entao. 

20 O acima de material, tendo um numero acido preferencialmente no alcance 

de 90-100 e neutralizado diretamente misturando isto com um ou mais sulfates de metal, 
oxidos de metal, hidroxidos de metal, ou metal carbonato, inclusive thereof de 
combinafSes, e colocando a mistura de neutralizagao entao debaixo de vazio a uma 
temperatura de cerca de 105-200^C para reafao para acontecer. O produto da rea^ao e 
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um sabao metalico substancialmente seco que esta entao pronto para o proximo passo. 

esteres de esterol no lance de Tall Oil estao hidrolisado em uma vasilha de 
alto-pressao com agua em temperaturas em um quinto metodo de obter um sabao 
metalico seco, de cerca de 250 - 280°C. A mistura resultante inclui esterois em forma 

5 alcoolica e gorduroso / acidos de breu. Esta mistura pode ser entao acidulado com uma 
baixa concentra^ao de acido mineral em solufao. 

O acima de material, tendo um numero acido preferencialmente no alcance 
de 90-100 e neutralizado diretamente misturando isto com um ou mais sulfates de metal, 
oxidos de metal, hidroxidos de metal, ou metal carbonato, inclusive thereof de 

10 combina96es, e colocando a mistura de neutralizagao entao debaixo de vazio a uma 
temperatura de cerca de 105-200°C para reafao para acontecer. O produto da reafao e 
um sabao metalico substancialmente seco que esta entao pronto para o proximo passo. 

Os cinco metodos de obter o sabao metalico seco de lance de Tall Oil 
discutiram acima, como tambem outros que usam metodos semelhantes, e processado 

15 semelhantemente deste ponto em. O sabao metalico seco e alimentado em um 
evaporador de filme fino para remover leves e medio leves componentes e alguns ou 
todo a umidade residual. Condi95es operacionais utilizadas sao preferencialmente uma 
temperatura de cerca de 150-200''C e uma pressao de cerca de 0.1-40 mbar. O 
rendimento de destilado geralmente esta no alcance de cerca de 1-2%. Este rendimento e 

20 mais baixo que o que e achado com CTO como um material come^ando porque ha 
geralmente menos materiais mais claros no lance. 

O sabao metalico sem leves (o residuo da acima de destila^ao) e 
alimentado em uma coluna de destilagao molecular ou evaporador de pequeno-caminho. 
Neste passo, sao destilados o esterois e outro insaponificaveis. Condipoes operacionais 
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utilizadas sao preferencialmente uma temperatura de cerca de 240-3 00°C e uma pressao 
de cerca de 0.001-0,1 mbar. O rendimento de destilado geralmente esta no alcance de 
cerca de 25-30%, aproximadamente 40-50% de que e esterois. O permanecendo 70- 
75% do material partiu depois do destilados esteve separado e o residuo. O residuo 
pode ser acidulado com urn acido mineral se render os acidos graxos e de breu com 
baixo insaponificaveis que pode ser destilado para se render acidos graxos e de breu de 
qualidade mais altos que estavam perdido durante o processo de-lan^ando de 
fracionamento Tall Oil novamente. 

O destilado de sobre qual contem o esterois opcionalmente sofre 
purificafao adicional. Mais adiante purificafao que depende da qualidade do primeiro 
produto ou destilado pode ser requerida. Uma opfao para purificafao adicional e re- 
destilar o material do destilado, como usando um evaporador de pequeno-caminho. 
Condi?6es usadas para o evaporador de curto alcance sao uma temperatura de cerca de 
110-160°C e uma pressao de cerca de 0.001-0.01 mbar, mas pode variar e pode 
depender dos conteudos atuais do destilado. O destilado fracionam (do material re- 
destilado) geralmente rendimentos aproximadamente 10-20% e e rico permanecendo 
componentes acidos e componentes de insaponificavel de acendedor. A porfao de 
residuo do material re-destilado geralmente tem um rendimento de cerca de 80-90%, 
aproximadamente 45-65% de que e esterois. 

Tambem podem ser usados outros separagao e/ou purificafao metodos 
para purificafao opcional e podem ser incluidos outras tecnicas de destilagao e tecnicas 
cromatograficas. Acidificaqiao seguida por destila9ao, como e discutido acima com 
respeito a purificaQao opcional para CTO tambem pode ser feito em casos onde o 
produto contem um conteudo acido mais alto. 
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Uma vez um produto de qualidade alto e obtido, se e o destilado original 
ou o residuo da re-destilagao do destilado original, uma cristalizagao, como discutiu em 
mais detalhe abaixo na Cristalizafao de sefao de esterois, pode ser executado para 
purificar o esterois. 

5 Deodorizar Destilado de Soja (DDOS) como Come^ando Material 

Em geral condigoes, processos preferidos por remover o insaponificaveis 
de DDOS procede como descreveu abaixo. Trabalhando com material Soja-derivado, 
como parte do insaponificaveis, deve ser considerada a presenfa de tocoferois. Ha 
varios possiveis metodos^ de obter do DDOS ao metal seco ensaboam que e usado para 

10 as mais recentes porfoes do processo, Embora tres metodos sao apresentados abaixo, 
sera entendido aquele qualificado na arte pode misturar e pode emparelhar " os passos 
que aparecem abaixo criar outras incorporafoes dos metodos descobertos. 

O destilado de deodorizar esta saponificado com uma 50% solu9ao de 
NaOH em uma temperatura no alcance em um primeiro metodo, de cerca de 70-105°C. 

15 O saponifica9ao do DDOS resulta na formafao de Na-sais de e/ou de Na-sabao dos 
acidos graxos apresente no material inicial e tambem o hidrolise de qualquer esteres, 
inclusive esteres de esterol. Isto resultara em um rendimento mais alto na recuperagao 
de acidos graxos e esterois. 

O Na-sabao ou Na-sal e entao totalmente ou parcialmente reagido com um 

20 ou mais sulfates de metal, oxidos de metal, hidroxidos de metal, ou metal carbonato, 
formar um mais baixo ponto de fusao e mais baixa viscosidade metal sabao mistura (que 
pode estar chamado so sabao metalico). O sabao metalico result ante geralmente tem um 
conteudo de agua de cerca de 40-50%. O sabao metalico e lavado entao com mais agua 
e parte da agua total esta fora separado pelo uso de um process© de centrifugafao. 
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Porque a viscosidade do sabao sobe dramaticamente em remoQao de agua, o sabao 
metalico centrifuga9ao seguinte geralmente tern um conteudo de igua residual de cerca 
de 15-20%. O sabao metalico que contem aproximadamente 15-20% agua, e alimentado 
entao em um evaporador de filme fino para secar o sabao metalico de forma que niveis 
5 so residuais de umidade permane9a no sabao metalico. O evaporador de filme fino e 
corrido preferencialmente a uma temperatura de cerca de 180-230<=C e uma pressao de 
cerca de 3-500 mBar. As condi96es exatas para usar dependem do sabao metalico atual 
usado em parte e podem ser determinadas revisando as propriedades do metal salgue ou 
atraves de experimenta95o rotineira. O sabao metalico seco esta entao pronto para o 

10 proximo passo. 

O destilado de deodorizar esta saponificado com uma 50% soluQao de 
NaOH em uma temperatura no alcance em um segundo metodo, de cerca de 70-1 05°C. 
O saponificagao do DDOS resulta na formafao de Na-sais de e/ou de Na-sabao dos 
acidos graxos apresente no material inicial e tambem o hidrolise de qualquer esteres, 

1 5 inclusive esteres de esterol. 

A acima de mistura e entao preferencialmente acidulado com uma solu9ao 
de acido mineral que tern uma baixa concentra9ao acida para se render uma mistura que 
inciui acidos graxos, esterois livres, tocoferois e outros componentes de insaponificavel. 

A acima de mistura que preferencialmente tern um numero acido no 

20 alcance de cerca de 90-100 e neutralizada diretamente com um oxido de metal ou 
hidroxido de metal ou uma combina9ao de ambos. Podem ser usadas outras bases de 
metal como bem. Os materiais sao combinados primeiro bem e entao preferencialmente 
a rea9ao acontece a uma temperatura de cerca de 105 - 200°C debaixo de pressao 
reduzida. Um sabao metalico seco e formado assim que esta pronto para o proximo 
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passo da reagao. 

Em um terceiro metodo de obter o sabao metalico seco, e destilado o 
DDOS, preferencialmente em um aparato de destilagao molecular e a uma temperatura 
de cerca de 290-3 lOoC e uma pressao de ao redor 2.0xlO-2mBAR. O DDOS e destilado 
5 como esta para partir no residuo o oleo neutro e polimeros que formam 
aproximadamente 30% do DDOS e e muito pesado ser destilado. O destilado desta 
destila9ao inclui uma mistura de acidos graxos e materials de insaponificavel. 

A acima de mistura que preferencialmente tem um numero acido no 

alcance de cerca de 95-120 e neutralizada diretamente com um oxido de metal ou 

J- 

10 hidroxido de metal ou uma combinafao de ambos. Podem ser usadas outras bases de 
metal como bem. Os materiais sao combinados primeiro bem e entao preferencialmente 
a rea^ao acontece a uma temperatura de cerca de 105 - 200°C debaixo de pressao 
reduzida. Um sabao metalico seco e formado assim que esta pronto para o proximo 
passo da reagao. 

15 Os tres metodos de obter o sabao metalico seco de DDOS discutiram 

acima, como tambem outros que usam metodos semelhantes, e processado 
semelhantemente deste ponto em. O sabao metalico seco e alimentado em um 
evaporador de filme fino para remover leves e medio leves componentes e alguns ou 
todo a umidade residual. Condi96es operacionais utilizadas sao preferencialmente uma 

20 temperatura de cerca de 150-215°C e uma pressao de cerca de 0.1-40 mbar. O 
rendimento de destilado geralmente esta no alcance de cerca de 3-7%. 
• O sabao metalico sem leves (o residuo da acima de destilagao) e 

alimentado em uma coluna de destila^ao molecular ou evaporador de pequeno-caminho. 
Neste passo, sao destilados o esterois, tocoferols, e outro insaponificaveis. Condigoes 



35/52 



operacionais utilizadas sao preferencialmente uma temperatura de cerca de 240-3 00°C e 
uma pressao de cerca de 0.001-0. 1 mbar. O rendimento de destilado geralmente esta no 
alcance de cerca de 25-30%, aproximadamente 40-50% de que e esterois. O 
permanecendo 70-75% do material partiu depois do destilados esteve separado e o 
5 residue. O residuo pode ser acidulado com um acido mineral se render os acidos graxos 
com baixo insaponificaveis, os acidos graxos melhorados que podem ser destilados 
novamente como por metodos conhecidos para a destilagao de acidos graxos, se render 
qualidade mais alta acidos graxos com um valor Acido na ordem de cerca de 200. Estes 
acidos graxos sao esses que estavam perdido no destilados de deodorizar. 

10 O destilado de sobre qual contem o esterois, tocoferols, e outro 

insaponificaveis opcionalmente sofre purifica^ao adicional e depende da qualidade do 
primeiro produto ou destilado. Tambem podem ser usados outros separa^ao e/ou 
purifica9ao metodos para purificafao opcional e podem ser incluidos outras tecnicas de 
destilagao e tecnicas cromatograficas. Uma opfao para purificagao adicional e re- 

15 destilar o material do destilado, como usando um evaporador de pequeno-caminho. 
Condifoes usadas para o evaporador de curto alcance sao uma temperatura de cerca de 
110-160°C e uma pressao de cerca de 0,001-0,01 mbar, mas pode variar e pode 
depender dos conteiidos atuais do destilado. O destilado fracionam (do material re- 
destilado) geralmente rendimentos aproximadamente 15-30% e e rico permanecendo 

20 componentes acidos (por exemplo acidos graxos), componentes de insaponificavel mais 
claros, e pelo menos alguma parte do tocoferois. A porfao de residuo do material re- 
destilado geralmente tern um rendimento de cerca de 70-85%, aproximadamente 25-35% 
de que e esterois. 

Uma vez um produto de qualidade alto e obtido, se e o destilado original 
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ou o residuo da re-destilagao do destilado original, uma cristalizafao, como discutiu em 
mais detalhe abaixo na Cristaliza9ao de sefao de esterois, pode ser executado para 
purificar o esterois. No caso de DDOS como comegando material, a bebida alcoolica de 
mae da cristalizagao e normalmente rica em tocoferols. 
5 Sabao (BLSS) como Come?ando Material 

Um material comefando de nota e bebida alcoolica preta que desnata 
sabao (BLSS) que e o desnate residuo de sabao do sulfate de Kraft em papel e processo 
de pulping. Os componentes de saponificavel sao principalmente graxos e acidos de breu 
e OS componentes de insaponificavel incluem aproximadamente 4% esterois, com a 

10 composi9ao exata do depender material em varios fatores inclusive a fonte das arvores, 
Kraft processam condifoes, e o processo de recuperagao de Tall Oil usou. Geralmente, 
OS componentes de saponificavel em BLSS estao na forma de saboes de sodio. Porque 
BLSS e essencialmente um produto desperdicio ou subproduto, e frequentemente 
desejavel pre-tratar o material, como filtrando e/ou lavando para remover impurezas nao . 

1 5 desejadas derivou dos moinhos de papel. 

O BLSS e lavado com uma solufao caustica e molha, preferencialmente a 
uma temperatura de cerca de 65-75°C. O BLSS e filtrado separar qualquer particula 
solida, como pedafos de madeira, entao ou qualquer outra impureza no material do 
desperdicio do moinho de papel. O BLSS lavado e alimentado entao em uma garrafa 

20 para separar isto da agua suja do processo lavando. 

O BLSS lavado e entao totalmente ou parcialmente reagido com um ou 
mais sulfates de metal, oxidos de metal, hidroxidos de metal, ou metal carbonato, ou 
outro metal fiinda, formar um mais baixo ponto de fiisao e mais baixo sabao metalico de 
viscosidade. O sabao metalico resultante geralmente tern um conteudo de agua de cerca 
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de 40-50%. O sabao metalico e lavado entao com mais agua e parte da agua total esta 
fora separado, preferencialmente pelo uso de um processo de centrifugafao. Porque a 
viscosidade do sabao sobe dramaticamente quando a agua e removida, o material tern 
aproximadamente 1 5-20% agua centrifugagao seguinte. O sabao metalico que contem 
5 aproximadamente e alimentada 1 5-20% agua entao em um evaporador de filme fino para 
secar o sabao metalico de forma que niveis so residuais de umidade permanega. O 
evaporador de filme fino e corrido preferencialmente a uma temperatura de cerca de 1 80- 
230°C e uma pressao de cerca de 3-500 mBar. As condifoes exatas para usar dependem 
do sabao metalico atual usado em parte e podem ser determinadas revisando as 

10 propriedades do metal salgue ou atraves de experimentagao rotineira. O sabao metalico 
seco esta entao pronto para o proximo passo. 

O sabao metalico seco e alimentado em um evaporador de filme fino para 
remover leves e medio leves eomponentes e alguns ou todo a umidade residual. 
Condigoes operacionais utilizadas sao preferencialmente uma temperatura de cerca de 

15 150-200°C e uma pressao de cerca de 0.1-40 mbar. O rendimento de destilado 
geralmente esta no alcance de cerca de 1-5% (material mais claro). 

O sabao metalico, agora substancialmente sem leves, e alimentado em uma 
coluna de destila^ao molecular ou evaporador de pequeno-caminho. Neste passo, o 
esterois e o resto do insaponificaveis e destilado. Condi95es operacionais utilizadas sao 

20 preferencialmente uma temperatura de cerca de 240-3 OO^'C e uma pressao de cerca de 
0.001-0.1 mbar. O rendimento de destilado geralmente esta no alcance de cerca de 7- 
15% e inclui o esterol fra^ao rica. O residuo, o permanecendo 85-93% do material 
partiu depois do destilados esteve separado, pode ser acidulado com um acido mineral se 
render os acidos graxos e de breu com baixo insaponificaveis e o CTO melhorado que 
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sao destilados entao novamente para se render uma qualidade alta DTO ou poderia ser 
fracionado para separar o gorduroso dos acidos de breu. 

O destilado de sobre qual contem o esterois possa opcionalmente sofrem 
purificagao adicional. Mais adiante purifica9ao que depende da qualidade do primeiro 
5 produto ou destilado pode ser requerida. Uma op^ao para purifica9ao adicional e re- 
destilar o material do destilado, como usando urn evaporador de pequeno-caminho. 
Condifoes usadas para o evaporador de curto alcance sao uma temperatura de cerca de 
110-160''C e uma pressao de cerca de 0.001-0.01 mbar, mas pode variar e pode 

depender dos conteiidos atuais do destilado. O destilado fracionam (do material re- 

t 

10 destilado) geralinente rendimentos aproximadamente 15-30% e e rico permanecendo 
componentes acidos e componentes de insaponificavel de acendedor. A porgao de 

residuo do material re-destilado geralmente tern um rendimento de cerca de 70-85% e e 

\ 

rico em esterois, con^^concentrafSes geralmente na ordem de 35-50% esterois. 

Tambem\podem ser usados outros separagao e/ou purifica9ao metodos 

1 5 para a purificafao opcional e podem ser incluidos outras tecnicas de destila9ao e tecnicas 
cromatograficas. Alem disso, em casos onde o produto contem um conteiido acido mais 
alto que inibe o processo de cristalizagao isto pode ser desejado que o produto fosse 
neutralizado antes de prpceder. O numero acido pode ser neutralizado com um e/ou de 
oxido de metal um hidroxido de metal para formar um sabao metalico com um conteudo 

20 muito alto de esterois. Usando os mesmos principios para a destilagao de sabao metalico 
sem leves descreveram imediatamente sobre, o material pode ser destilado em um 
pequeno - evaporador de caminho nos quais condifoes operacionais utilizaram sao 
preferencialmente uma temperatura de cerca de 240-3 00°C e uma pressao de cerca de 
0.001-0.1 mbar. O destilado geralmente tem um rendimento de cerca de 80-90% 
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(contendo aproximadamente 35-50% esterois) e esta em uma forma softer uma 
cristalizagao fmal, se desejou. 

Uma vez um produto de qualidade alto e obtido, se e o destilado original 
ou o residuo da re-destila^ao do destilado original, uma cristaliza9ao, como discutiu em 
5 mais detalhe abaixo na Cristaliza^ao de se9ao de esterois, pode ser executado para 
purificar o esterois. 

Cristalizafao de esterois 

Cristaliza9ao pode ser levada a cabo com qualquer solvente satisfatorio e 
pode ser incluida, mas nao limitou a alcool como etanol e metanol, hidrocarboneto como 

10 heptane e hexane, molhe, e outros solventes organicos como acetona. Tambem podem 
ser usadas misturas de um ou mais tais solventes. Em algum caso, misturas solventes sao 
desfavoravel devido aos custos mais altos associados com recuperagao solvente que 
pode efetuar negativamente como um todo a economia do processo. Em alguns casos 
onde a economia do produto justifica o processo, como com produtos de grau 

15 farmaceuticos, uso de misturas solventes e mais possivel. As temperaturas finais para 
cristaliza9ao podem ser aproximadamente 25-10''C dependendo de pureza e exigencias 
de rendimento. Pureza final do esterois pode ser, e e preferencialmente, no alcance de 
85-98% puro. 

Outras materias-primas que tem animal ou origem vegetal que incluem 
20 insaponificavel e componentes de saponificavel tambem sao escolhas boas por come9ar 
materials para a aplica9ao dos metodos descobertos. Os metodos que envolvem esses 
materials procedem em uma moda semelhante ao que ja foi descrito, e pode ser 
desenvolvido usando experimenta9ao rotineira por um artesao qualificado. 

Em uma matriz onde os acidos nao sao gratis no caso de animal engorda. 



40/52 



nos enlatamos hidrolise o triglicerides (gordura que divide) em acidos graxos e 
novamente nos teriamos uma matriz onde acidos graxos e material de insaponificavel 
estarao presentes. E o mesmo processo pode ser usado extrair e se concentrar o 
insaponificaveis que e o produto principal de interesse novamente. E ao fim nos teremos 
5 sempre saboes metalico sem material de insaponificavel que em troca sera acidulado para 
gerar acidos de qualidade altos. 

As tabelas que seguem tem o objetivo de clarificar o processo e os 
exemplos dados. Tabela 1 espetaculos os pontos de fiisao do zinco, ferro e magnesio 
ensaboa, e as misturas do mesmo com sabao de sodio seco de produ^ao celulosa de 
10 sabao (BLSS). 

Como mostrado nos resultados apresentados em Tabela 1, a 
transforma9ao de BLSS sabao de sodio em Zn, Mg, ou Fe ensaboa, diminuitoes o ponto 
de fiisao, significativamente. A mistura de sodio ou potassio ensaboa com Zn, Mg, que 
Fe ensaboa, quallquer um formado por transformafao parcial de saboes de sodio, ou pela 
15 mistura deles/delas, tambem diminuifoes o ponto de fusao. 

Tabela 2 espetaculos as caracteristicas do Tall Oil obtiveram de 
hidrolisado BLSS magnesio sabao residuo depois de evaporafao de caminho pequena 
(veja Exemplo 1), como comparou ao Tall Oil obtido de acidula^ao direto de BLSS. 

Logo, alguns exemplos da separafao de substancias de insaponificavel, 
20 contendo vitaminas lipossoluveis e provitaminas, fatores de crescimento, e hormonios 
vegetais de residuos de animal industrializado e produtos vegetais. Em outro palavra, o 
processo de separafao dos " valiosos produtos sem o uso de solventes obtido pelo 
processo presente, sera descrito. 

EXEMPLO 1: 



4s 
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5 Kg de bebida alcoolica preta sabao de sodio que desnata (BLSS) com 
50% conteudo de agua, obteve do processo de produ^ao celulosa, foi diluido com 50% 
agua e foi transformado em sabao de magnesio com sulfate de magnesio, calculado com 
aproximadamente uma 30% margem de excesso, A transformafao foi levada a cabo em 
5 um agitador e reator de aquecedor. Foi mantida temperatura de reafao as 80-95X. 
Quando a maioria do sabao de sodio e transformado em sabao de magnesio, a separa^ao 
de fase acontece. Depois disso, a fase de agua que contem um excesso de sodio e sulfate 
de magnesio de BLSS, estava separado do sabao de magnesio, atraves de decantapao. 
Foi seco sabao de magnesio debaixo de pressao reduzida, a uma temperatura de 90-150** 

10 C, durante 40 minutos. O sabao seco foi filtrado entao para remover material solido 
depois de qual, era em resumo evaporado/destilado caminho evaporapao piloto 
equipamento. O evaporador de piloto usaram, foram feitos de vidro e foram tidos 4; 8 
dm^ de superficie de evapora9ao/destila?ao com uma temperatura variavel de 25-350** C, 
e um agitador de arranhador superficial interno com uma rota^ao variavel de 50-1000 

15 rpm, e uma 6.5dm2 superficie condensador interno com uma temperatura ajustavel de 25 
-250° C. O equipamento tambem teve um sistema de alimentafao com uns 0.1 - 5 1/h 
bomba ajustavel e uma vasilha de alimenta9ao com uma temperatura ajustavel de 25-250° 
C. tambem foi equipado com uma dois fase sistema de vazio alto no qual o pre-vacuo e 
formado por uma bomba mecanica e o vazio final e obtido por uma bomba de difiisao 

20 molecular onde a pressao absoluta pode ser ajustada de pressao atmosferica ate 1x10-3 
mbar. A concentragao de esterois no sabao foi levada a cabo por varias fases de 
evaporafao de caminho pequenas. A primeira evaporagao foi levada a cabo a ao redor 
280-300° C e alimenta fluxo foi mantido a 1 a 1.5 1/h, pressao de evaporagao era 1x10-3 
mbar absoluto, foi mantida a temperatura do condensador interno a 70-80° C, e 
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alimentando temperatura a 150-170° C. Debaixo destas condifoes, rendimentos de 84% 
e 16%, para residue e destilou produto respectivamente, foi obtido. Praticamente tudo o 
esterois no sabao, foi destilado e se concentrou no produto destilado, a concentrafao de 
qual era 0.9 e 20.3% para o residuo e o produto destilado, respectivamente. O primeiro 
5 produto destilado obtido foi re-destilado a uma temperatura de 280** C e mantem os 
mesmos parametros no principio como esses. Esta segunda destilagao era 
respectivamente 1.6% e 14.4% para o residuo e o produto destilado, em comparagao ao 
material inicial. Nesta segunda destilafao, o esterbis se concentraram no produto 
destilado, O residuo e o produto destilado mostraram uma concentragao de 1.6% e 

10 22.4% respectivamente para esterois. O produto destilado da segunda destila^ao foi 
posto por uma terceira destilagao, a uma temperatura de 160** C. O objetivo da terceira 
destilagao era remover a acidez e baixos componentes de ponto de ebulifao. Com 
cumprimentos usou o material inicial, os ultimos rendimentos para residuo e destilou 
produto, durante o processo de destilagao final, seja 8.4% e 6,0%. respectivamente. 

15 Concentrafoes de esterol totais nestes fragoes eram 35.4% no residuo e 4.23% no 
produto destilado. O aumento de esterois no residuo da terceira destilafao era 8.9 vezes 
maior que no principio, onde esterois total eram 4%. O rendimento de recuperagao de 
esterol total, nesta experiencia, era 80%. Uma qualidade " extremamente boa que foi 
obtido oleo " alto depois do hidrolise acido do residuo da primeira destilafao. Esta 

20 melhoria na qualidade do " oleo " alto obtida, comparou a isso produzido por hidrolise 
direto de BLSS sabao de sodio, devido a remofao da maioria das substancias neutras e 
insaponificaveis antes de hidrolise, em outro palavra, na destilafao. Uma analise do Tall 
Oil obteve do hidrolise do residuo levado da primeira destilagao, e mostrado na tabela 2. 
EXEMPLO 2: 
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5 Kg de feijao-soja oleo deodorizer destilado (DDOS) era usado, entao 
saponificado debaixo de 2 Kg/cm^ pressionam a uma temperatura de 120° C e usam 1.4 
Kg de 50% solufao de hidroxido de sodio durante 2 horas. Foi diluido proximo, de 
sodio sabao em 5 Kg de agua depois de qual, foi transformado em sabao de magnesio 
5 reagindo com 30% calculou excesso magnesio sulfate solufao. A transformagao foi 
levada a cabo em um reator de agitador a uma temperatura de 90-95® C. Depois da 
reagao, a fase de agua foi removida do sabao de magnesio por meio de decantafao. 
Logo o sabao foi seco debaixo de pressao reduzida a uma temperatura de 90-140** C. 
Depois de que o sabao seco foi filtrado e foi submetido a varias fases de evaporagao de 

10 caminho pequena. O primeiro destilagao/evaporagao foi levado usar os mesmos 
parametros mencionados em Exemplo 1. Os rendimentos do residuo e o produto 
destilado, levado do primeiro destilafao/evaporagao, era 63% e 37%, respectiyamente. 
Tocoferols e esterois se concentram no produto destilado e os valores deles/delas eram 
8.0% e 10.4%. No residuo, foram achados tocoferols e esterois em concentra95es de 

15 0.4% e 1.37%, respectivamente. O primeiro produto destilado foi submetido a um 
segundo destilafao/evaporafao as 280''C para separar o sabao restante no primeiro 
produto destilado. Nesta segunda destila^ao, o residuo e destilou rendimentos de 
produto eram 2.6% e 34.4%, quando comparou ao material inicial. Tocoferol total e 
concentrapoes de esterol, no produto destilado, eram 8.5% e 11.4%, respectivamente. 

20 As concentra9oes de tocoferols e esterois, no residuo, eram respectivamente 0.38% e 
0.24%. O segundo destilou produto estava uma vez mais redestilado nas 140°C e 
mantem todos os outros parametros de acordo com as condi96es apresentou em 
Exemplo 1. Nesta destila9ao, o residuo e destilou rendimentos de produto eram 
respectivamente 21.6% e 12.8% comparados ao material inicial. Tocoferol e 
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concentra96es de esterol no residue eram 13.0% e 17.9%, respectivamente, Por outro 
lado, tocoferol e concentra9oes de esterol, no produto destilado, eram respectivamente 
0.93% e 0.50%. Isto representa um aumento de 4 vezes a quantia de tocoferol e 3.7 
vezes isso de esterol, com uma recuperafao de 87.8% e 80.5%, em relagao ao material 
5 come^ando. 

EXEMPLO 3 

5 Kg de lance de Tall Oil sofreu hidrolise com vapor de alto-pressao 
durante 2 horas. O lance de hidrolisado sofreu evaporafao/destilagao as 280°C. 
Residuo e destilou rendimentos de produto eram 35% e 65%, respectivamente. O lance 

10 de hidrolisado destilou produto foi neutralizado, sem excesso, com uma suspensao de 
oxido de magnesio em agua, as 95*'C durante 3 horas. O sabao de magnesio foi seco 
debaixo de pressao reduzida e foi submetido a evaporagao de caminho pequena a uma 
temperatura de 280** C. Residuo e destilou rendimentos de produto eram 
respectivamente 37% e 63%. Se concentraram esterois no produto destilado. A 

15 proporfao de esterois no residuo e destilou produto seja respectivamente 0.8% e 39.5%. 
Isto representa um aumento de 3.9 vezes mais que na concentrafao do material inicial. 
A recuperafao de esterol obtida nesta experiencia era 79%. 
EXEMPLO 4 

8 Kg de CTO (Tall Oil cru) estava pre-misturado com 1.04 Kg de ZnO em 
20 um liquidificador misturando industrial para prover uma mistura homogeneizada entre o 
CTO e o ZnO solido que foram dispersados no CTO. Esta mistura forma uma pasta 
brancura, amarelada, esta caracteristica indica que o ZnO nao reagiu com o CTO 
contudo, mas esta bem misturado dentro do CTO, ao termino das rea95es o material e 
castanho, cor de caramelo. 
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Logo a mistura de sobre foi colocado dentro de um reator onde o ZnO 
dispersado reagiu com o CTO neutralizando o breu e acidos graxos parcialmente ou 
totalmente, com uma temperatura de 1300 C e o reator operada debaixo de condigoes de 
vazio para remover a agua gerada (Approx. 6%) pela reafao de neutralizagao. Neste 
5 momento, foram somados 320 gramas de NaOH dissolvidos em 320 gramas de agua aos 
conteiidos de reator e nos procedemos com a reagao com uma temperatura de 160°C e 
com vazio. Tempo de rea9ao total era meio - hora, produzindo um alimento produto 
material de misturas de Zn-Na-sabao (CTO + 13%ZnO + 4% NaOH). 

Este produto era alimente entao em um evaporador de filme enxugado 
10 para destilar leves. As condifoes usadas eram como segue: destila?ao temperatura 
200''C, pressao de destila^ao 3 mBar; alimente temperatura 120°C; e condensador 
temperatura 60°C, O rendimento de destilado era aproximadamente 4% (fra9ao clara, 
um pouco de umidade). O rendimento de residuo era aproximadamente 96% (esterol- 
" contendo frafao que inclui aproximadamente 4.30% esterois). 
15 O residuo foi alimentado entao em uma coluna de destilagao molecular em 

ordem destilar os materiais de insaponificavel, inclusive o esterois. As condi96es usadas 
eram como segue: destilagao temperatura 270°C; pressao de destilagao 2.0 xlO-2 mBar; 
alimente temperatura 140°C; e condensador temperatura TO^^'C. O rendimento de 
destilado era 10.3%, e a concentragao de esterol de destilado era determine para ser 
20 32.0%. Isto se rende uma recuperagao de esterol de 76.30% do material de alimento 
inicial. O rendimento de residuo era 89.7%. O residuo era acidulado com acido sulfiirico 
para formar a qualidade mais alta CTO com mais baixo conteudo de insaponificavel. 
EXEMPLO 5 

Nesse caso, este exemplo demonstra a pessoa preferiu metodo de extrair e 



se concentrar tocoferol e esterois de Soja deodorizer destilados subprodutos (DDOS). 
DDOS, geralmente inclui aproximadamente 35% Acidos Graxos, aproximadamente 30% 
oleo neutro e poUmeros, e aproximadamente 35% material de insaponificavel, inclusive 
esterois e tocoferois. 

5 O DDOS que usa um aparato de destiIa9ao molecular a uma temperatura 

de cerca de SOO^C e uma pressao de cerca de 2.0 xlO-2 mBAR e destilado. O destilado 
e colecionado entao e seu acido estime determinado, como por metodos conhecidos que 
usa calculam a quantia de ZnO entao precisaram neutralizar os acidos graxos para fazer 
sabao de Zn. A quantia calculada de ZnO e somada entao e o sabSo de Zn resultante e 
10 destilado em um evaporador de filme enxugado debaixo de condifoes semelhantes como 
porque o esterol processam em Exemplo 4. por meio de que as leves sao removidas. 

O residuo e destilado entao ainda em um curto alcance para separar o 
insaponificaveis, debaixo de condi96es semelhante a esses detalhados em Exemplo 4. O 
destilado contem aproximadamente 25% tocoferois e aproximadamente 17% esterois e 
15 alguns acidos graxos. 

O produto pode ser purificado mais adiante separando o esterois do 
tocoferois, ou qualquer acido poderia ser neutralizado e o produto vendeu como um 
produto cosmetico. Ultimamente, o residuo da destila^ao e acidulado para produzir 
qualidade alta acidos graxos. 
20 EXEMPLO 6 

20 Kg de lance de Tall Oil foi submetido a um hidrolise de pressao alto 
que usa agua como um solvente em ordem para hydrolyze o esteres de esterol em 
esterois gratis e acidos graxos e de breu. A rea^ao foi levada a cabo em um autoclave de 
alto-pressao operado abaixo aproximadamente 30 kg de pressao e a uma temperatura de 
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130°C. O lance resultante, contendo agora aproximadamente 15% esterois livres, estava 
pre-misturado com 1.5 Kg (aproximadamente 7.5%) de ZnO em um liquidificador 
misturando industrial para prover uma mistura homogeneizada entre o lance e o ZnO 
solido que foram dispersados no lance para formar uma pasta brancura, amarelada que 
indica que o ZnO nao teve contudo reagiu com o lance. 

A mistura de sobre foi colocado entao dentro de um reator e reagiu a uma 
temperatura de 1300°C tal que o ZnO dispersado neutralizou o breu e acidos graxos do 
lance parcialmente ou totalmente. A rea9ao foi executada com o reator debaixo de vazio 
(pressao reduzida) que permitiu remo^ao da agua gerada pela rea^ao de neutralizagao, 
approx. 6%, seguindo a rea?ao, a mistura teve um castanho, cor de caramelo, Neste 
momento, 800 gramas de NaOH (aproximadamente 4%) dissolveu em 800 gramas de 
agua foi somado aos conteudos de reator e a mistura foi reagido a uma temperatura de 
ISO'^C debaixo de vazio. Tempo de rea^ao total era aproximadamente 30 minutos, e 
produziu um alimento produto material que inclui uma mistura de zinco e sab5es de 
sodio (Zn-Na ensaboam). 

O sabao de Zn-Na foi alimentado entao em um evaporador de filme 
enxugado para destilar leves. As condigoes usadas eram como segue: destilagao 
temperatura 200°C; pressao de destila9ao 3 mBar; alimente temperatura 120''C; e 
condensador temperatura 60°C. O rendimento de destilado era 2% (fra9ao clara, um 
pouco de umidade) e o rendimento de residuo era 98%, esterol que contem fra9ao sobre 

Vo concentra9ao de esterol. 

O residuo foi alimentado entao em uma coluna de destila9ao molecular em 
ordem destilar os materiais de insaponificavel, inclusive o esterois. As condi9des usadas 
eram como segue: destila9ao temperatura 270X; pressao de destila9ao 2,0 xlO-2 mBar; 
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alimente temperatura 140°C; e condensador temperatura 70°C. O rendimento de 
destilado era 30%, e a concentra^ao de esterol de destilado era determine para ser 47%. 
Isto se rende uma recuperafao de esterol de 85% do material de alimento inicial. O 
rendimento de residuo era 70%. O residue era acidulado com acido sulfurico para 
5 recuperar os acidos graxos e de breu restantes com mais baixo conteudo de 
insaponificavel. O destilado foi submetido a uma linica cristaliza^ao com etanol para um 
temp final de 20°C purificar o esterois para concentra^oes sobre 96% (rendimento de 
cristalizagao era 70%). 

EXEMPLO 7 

10 20 Kg de lance de Tall Oil foi submetido a um hidrolise de pressao alto 

que usa agua como um solvente em ordem para hydrolyze o esteres de esterol em 
esterois gratis e acidos graxos e de breu. A reaQao foi levada a cabo em um autoclave de 
alto-pressao operado debaixo de 30 kg de pressao e a uma temperatura de 130°C. 
Hidrolise seguinte, o lance inclui esterois gratis, acidos graxos e de breu, e algum 

1 5 dimerizado material mais pesado. 

O lance de hidrolisado foi alimentado entao em um evaporador de 
pequeno-caminho destilar os acidos e insaponificaveis, inclusive o esterois gratis, e 
deixar os materiais mais pesados no residuo, se referiu nisto para como de-lan?ando o 
lance. As condi^Ses usadas eram como segue: destilagao temperatura 290°C; pressao de 

20 destilagao 2.0 xlO-2 mBar; alimente temperatura 80°C; e condensador temperatura 
70°C. O rendimento de destilado era 75%, e incluiu uma mistura de acidos de breu, 
acidos graxos, e insaponificaveis inclusive esterois. O rendimento de residuo era 25% e 
incluiu dimerizado residual materiais pesados. 

O destilado resultante da acima de destilafao estava pre-misturado com 
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1.5 Kg de ZnO (aproximadamente 7.5% )in urn liquidificador misturando industrial para 
prover uma mistura homogeneizada entre o lance e o ZnO solido que foram dispersados 
no lance. Esta mistura era uma pasta brancura, amarelada. 

A mistura de sobre foi colocado entao dentro de um reator e reagiu a uma 
5 temperatura de 1300°C tal que o ZnO dispersado neutralizou o breu e acidos graxos do 
lance parcialmente ou totalmente. A reagao foi executada com o reator debaixo de vazio 
(pressao reduzida) que permitiu remo9ao da agua gerada pela rea9ao de neutraliza9ao, 
approx. 6%. seguindo a rea^ao, a mistura teve um castanho, cor de caramelo. Neste 
momento, 800 gramas de NaOH (aproximadamente 4%) dissolveu em 800 gramas de 

10 agua foi somado aos conteiidos de reator e a mistura foi reagido a uma temperatura de 
160°C debaixo de vazio. Tempo de reagao total era aproximadamente 30 minutos, e 
produziu um sabao de Zn-Na. 

O sabao de Zn-Na foi alimentado entao em um evaporador de filme 
enxugado em ordem destilar leves e remover umidade. As condifoes usadas eram como 

15 segue: destilafao temperatura 215°C; pressao de destila9ao 20 mBar; alimente 
temperatura 150^C; e condensador temperatura 80°C. O rendimento de destilado era 
1.2% (fra9ao clara, um pouco de umidade) e o rendimento de residuo era 98.8% (esterol 

que contem fra9ao sobre Vo concentra9ao de esterol) 

O residuo foi alimentado entao em uma coluna de destila9ao molecular em 

20 ordem destilar os materiais de insaponificavel, inclusive o esterois. As condi96es usadas 
eram como segue: destila9ao temperatura 270°C; pressao de destila9ao 2.0 xlO-2 mBar; 
alimente temperatura 150°C; e condensador temperatura 85'^C. O rendimento de 
destilado era 28.6%, e a concentra9ao de esterol de destilado era determine para ser 
51.36%. Isto se rende uma recupera9ao de esterol de 76.30% do material de alimento 
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inicial. O rendimento de residue era 71.4%. O destilado foi cristalizado com etanol a um 
temp final de 10°C para purificar o esterois para concentraQ5es sobre 95%. 

O residue era acidulado com acido sulfiirico para recuperar os acidos 
graxos e de breu restantes com mais baixo conteudo de insaponificavel. O residuo de 
acidulado foi destilado entao para avanQar melhore a qualidade dos acidos graxos e de 
breu. As condigoes usadas eram como segue: destilagao temperatura 240°C; pressao de 
destilafao 3.0 mBar; alimente temperatura 85''C; e condensador temperatura GS^'C. O 
destilado deste passo resultado em uma mistura de acidos graxos e de breu que tern uma 
Gardner balanfa cor de 8, um valor acido de 188.54 e incluindo 37.49% acidos de breu e 
1.88% neutrals. 

EXEMPLO 8 

20 Kg de lance de Tall Oil era saponificado com Kg NaOH na 

presen9a de etanol e o acidulado de mistura de resultante com ml de acido sulfurico. A 
reafao foi levada a cabo em uma 30 L reafao vasilha que opera a pressao atmosferica e a 
uma temperatura de OO^'C. 

O produto formado acima foi alimentado entao em um evaporador de 
pequeno-caminho destilar os acidos e insaponificaveis, inclusive o esterois gratis, e 
deixar os materiais mais pesados no residuo (de-langando o lance). As condifoes usadas 
eram como segue: destila^ao temperatura 290''C; pressao de destilafao 2.0 xlO-2 mBar; 
alimente temperatura 80°C; e condensador temperatura 70°C. O rendimento de 
destilado era 75%, e incluiu uma mistura de acidos de breu, acidos graxos, e 
insaponificaveis inclusive esterois. O rendimento de residuo era 25% e incluiu 
dimerizado residual materiais pesados. 

O destilado resultante da acima de destilafao estava pre-misturado com 
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1,5 Kg de ZnO (aproximadamente 7.5% )in um liquidificador misturando industrial para 
prover uma mistura homogeneizada entre o lance e o ZnO solido que foram dispersados 
no lance. Esta mistura era uma pasta brancura, amarelada. 

A mistura de sobre foi colocado entao dentro de um reator e reagiu a uma 

■ 5 temperatura de 1300°C tal que o ZnO dispersado neutralizou o breu e acidos graxos do 
lance parcialmente ou totalmente. A rea9ao foi executada com o reator debaixo de v2izio 
(pressao reduzida) que permitiu remoQao da agua gerada pela rea9ao de neutraliza?ao, 
approx. 6%. seguindo a reaQao, a mistura teve um castanho, cor de caramelo. Neste 
momento, 800 gramas de NaOH (aproximadamente 4%) dissolveu em 800 gramas de 

10 agua foi somado aos conteudos de reator e a mistura foi reagido a uma temperatura de 
160°C debaixo de vazio. Tempo de rea9ao total era aproximadamente 30 minutos, e 
produziu um sabao de Zn-Na. 

O sabao de Zn-Na foi alimentado entao em um evaporador de filme 
enxugado em ordem destilar leves e remover umidade. As condifoes usadas eram como 

15 segue: destilagao temperatura 215°C; pressao de destilafao 20 mBar; alimente 
temperatura ISO'^C; e condensador temperatura SO^'C. O rendimento de destilado era 
1.2% (fragao clara, um pouco de umidade) e o rendimento de residuo era 98.8% 
(esterol-contendo frafao). 

Os exemplos detalhados sobre claramente espetaculo alguns dos modos de 

20 realizam, solidificam e fazem o processo viavel, como tambem o rendimento e as 
vantagens deste processo que e o objetivo da patente presente e nao so mostra sua 
importancia obtendo " valiosos produtos mas tambem para o uso de materiais de 
residuo descartados, e preservagao conseqiientemente ambiental. 
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Assim, pelas caracteristicas acima descritas de funcionamento, novidade, 
versatilidade, industrializa^ao e outros, o processo aqui apresentado o "PROCESSO 
PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE 
MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", reveste-se de caracteristicas para merecer o 
Privilegio de Patentes de Inven9ao. 
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REIVINDICAgOES ^ 

5 

1- "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 
INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", 
caracterizado par, tratar-se de urn processo para separar um produto valioso de uma 

5 determinada materia-prima; onde essa determinada materia-prima contem uma ou mais 
substancias componentes insaponificaveis e uma ou mais substancias componentes 
saponificaveis; onde uma ou mais de essas substancias de saponificaveis contem um ou 
mais substancias componentes de acidos livres e/ou saboes; de forma que reagindo as 
substancias componentes saponificaveis que contem um ou mais componentes de acidos 

10 livres saboes com uma substancia de sabao metalico obtem-se um primeiro produto 
contendo sab5es metalicos e um ou mais componentes de insaponificaveis, e em 
seguida destilando a mistura de sabSes metalicos e um ou mais componentes 
insaponificaveis forma-se um destilado compreendendo pelo menos uma porgao da 
substancia componente insaponificavel e um residuo que contendo os saboes metalicos; 

15 onde a materia-prima utilizada e selecionada do grupo em que consistem materiais 
como oleos e gorduras animais e vegetais, residuos de industrializa9ao dos mesmos, 
residues da industria de papel e celulose, da industria de bebidas alcoolicas, sabao 
obtido do processamento da madeira para obtenfao de celulose (tall oil, tall, oil black 
liquor soap skimming), residuos da destilapao destes liltimos, oleo de borra de cana-de- 

20 apiicar, residuos de extrafoes industriais, de degomagem, e oleos e gorduras refinadas, 
residuos de destila^ao de acidos graxos e esteres, distilados de deodorizafao de oleos 
vegetais, oleo de soja, oleo de farelo de trigo e de arroz, oleo de tubarao cru nao 
processado, sebo de came de boi, dleo de cafe, oleo de peixe, oleo de bacalhau cru nao 
processado, oleo de germen de trigo, oleo de milho, oleos de palmeiras, oleos de 

25 andiroba, e oleos de residuos de tomate; onde o reagente componente de sabao metalico 
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e selecionado do grupo que consiste em oxidos, sulfates, hidroxidos, carbonatos e 
cloretos de zinco, ferro, manganes, magnesio, calcio e aluminio; e onde o produto 
valioso obtido e selecionado do grupo que consiste em provitaminas, fatores de 
crescimento, flavonoides, esterois, lipoproteinas, estilbenes, vitaminas, alcoois graxos e 

5 de ceras, diterpenes, esteroides, triterpenes, estilbenes, acidos gordurosos, e acidos de 
breu, inciuindo substancias mais especificas como tocoferols, tocotrienois, carotenoides, 
vitamina A, vitamina K, vitamina D, esqualanes, orizanois, licopene, alcool de cerol, 
alcool de lignocerol, alcool de behenil, alcool de resina, aldeidos de resina, labdanes, 
citosterol, stigmastanol, campesterol, campestanol, cicloartenol, 3,5-stigmastadien-7- 

10 one, serratenediol, esqualene; prenois, trans-pinpsilvin dimetil eter, acido abietico, acido 
dehidroabietico, acido neoabietico, acido isopimarico, acido pimarico, acido paulstrico, 
acido oleico, acido linoleico, acido estearico, e acido palmitico. 

2 - "PROCESSO PARA SEPRAR PRODUTOS VALIOSOS 
INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", de acordo 

15 com a reivindica^ao 1, caracterizado par, ser um processo no qual reagindo a materia- 
prima com uma base de sodio ou de potassio para saponificar componentes de acidos 
livres saponificaveis obtem-se uma mistura composta de substancias componentes 
saponificadas e substancias componentes insaponificaveis antes da rea9ao para fazer o 
primeiro produto valioso; onde a base de sodio ou de potassio e selecionada do grupo 

20 que consiste em: hidroxidos de sodio e hidroxidos de potassio; onde estao presentes 
esteres hidrolisados na materia-prima em exposifao a rea9ao com a base de sodio ou de 
potassio; onde adiciona-se um acido mineral para pelo menos uma porgao da substancia 
componente saponificada para formar uma mistura acidulada antes da reafao para obter 
o primeiro produto; e onde destilando a mistura acidulada produz-se um residuo 

25 contendo um ou mais componentes nao volateis e um destilado contendo uma ou mais 
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substancias componentes insaponificaveis e uma ou mais substancias componentes 
saponificaveis antes da rea95o para fezer o primeiro produto. 

3- "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 
INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", de acordo 

5 com reivindicaQSo 1, caracterizado por ser urn processo no qual destilando-se a 
materia-prima produz-se um residue que contem uma ou mais substancias componentes 
nao volateis e um destilado contend© uma ou mais substancias componentes 
insaponificavel e uma ou mais substancias componentes saponificaveis antes da rea9ao 
para fazer o primeiro produto valioso. 

,0 4 - "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 

INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", de acordo 
com reivindicagao 1, caracterizado por ser um processo no qual hidrolisam-se esteres 
na materia-prima para fazer uma materia-prima contendo esteres hidrolisados antes da 
reatao para fazer o primeiro produto valioso; onde a hidrolise e executada combinando- 

15 se a materia-prima com agua sob pressao a uma temperatura elevada; onde destilando a 
materia-prima que contem esteres hidrolisados se produz um residuo contendo uma ou 
mais substancias componentes nao volateis e um destilado que contem uma ou mais 
substancias componentes insaponificaveis e uma ou mais substancias componentes 
saponificaveis antes da rea9ao para fazer o primeiro produto. 

20 5 - "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 

INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", de acordo 
com reivindicagao 1, caracterizado por ser um processo no qual trata-se a materia- 
prima para remover impurezas e/ou substancias componentes nao volateis antes da 
reafao para fazer o primeiro produto. 

25 6 - "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 
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INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", de acordo 
com reivindicapao 1, caracterizado por ser um processo, em que o primeiro produto e 
substancialmente seco. 

7 - "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 

5 INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS". de acordo 
com reivindicafao 1, caracterizado por ser um processo no qual trata-se o primeiro 
produto para remover a agua antes da destila9ao para separar pelo menos uma por9ao do 
componente insaponificavel dos saboes metalicos: onde a remogao de agua e efetuada 
por evapora9ao de filme fmo, decantafao e/ou centrifuga9ao. 

10 8 - "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 

INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS, de acordo 
com reivindica9ao 1, caracterizado por ser um processo no qual destila-se ou evapora- 
se uma ou mais substancias componentes selecionadas do grupo que consistem 
substancias extra leves, leves ou volateis, volateis medias e agua do primeiro produto 

15 antes da destila9ao para separar pelo menos uma por9ap das substancias componentes 
insaponificaveis dos saboes metalicos. 

9 - "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 
INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", de acordo 
com reivindica9ao 1, caracterizado por ser um processo no qual submete-se o distilado 

20 que compreende pelo menos uma por9ao componente insaponificavel a uma destila^ao 
subsequente para formar um segundo destilado e um segundo residuo, em seguida 
purificando, depurando e/ou separando-se os componentes insaponificaveis; onde 
cristalizam-se esterois provenientes do segundo destilado 

10 - "PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 
25 INS/^ONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERSAS", de acordo 
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com reivindicatao 1, caracterizado par ser urn processo no qual acidula-se o residuo 
contendo o sabao metalico para formar os acidos livres correspondentes aos mesmos; 
onde inclui-se a destila5ao desses acidos livres. 
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Acid value, MgKOH/g 



Saponification value, MgKOH/g 



Unsaponifiables (%) 



Neutrals (%) 



Rosin acids (% 
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Tall Oil 
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RESUMO 

"PROCESSO PARA SEPARAR PRODUTOS VALIOSOS 
INSAPONIFICAVEIS OBTIDOS DE MATERIAS PRIMAS DIVERS AS". Processo 
para separar valiosos produtos, inclusive materiais insaponificaveis, de qualquer 
5 determinada matriz ou materias primas que estao principalmente compostas de 
substancias componentes saponificaveis e substancias componentes insaponificaveis. 
Metodos preferidos incluem a conversao de saboes de sodio ou saboes de potassio 
obtidos da saponifica^ao de um material inicial em saboes metalicos que tern um baixo 
ponto de fusao, e quando derretem, tern uma viscosidade suficientemente baixa para 

10 habilitar processamento dos mesmos atraves de processes de destilafao/evaporagao. 
Onde as materias-primas preferidas incluem produtos animais ou vegetais, como tambem 
subprodutos, residues, e produtos de desperdicio de processes de produtos animais ou 
vegetais, como de processes de comida, processes celulosos e/ou semelhantes. Alguns 
dos valiosos produtos que pedem ser obtidos pelo processo aqui descrito incluem 

1 5 esterois, vitaminas, flaveneides, tocofereis e eutres. 
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